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ABSTRAKT 
Tato diplomová práce se zabývá optimalizací podmínek pro stanovení platiny metodou 
elektrotermické atomové absorpční spektrometrie. V teoretické části je popsán výskyt platiny 
v různých složkách životního prostředí, její fyzikální a chemické vlastnosti, transport 
a biodostupnost. Jsou zde také zhodnoceny vhodné metody stanovení a prekoncentrace. 
Experimentální část popisuje postup při optimalizaci podmínek měření pro ETA-AAS, dále 
optimalizaci podmínek prekoncentrace pro SPE a práci s reálnými vzorky, při které byly tyto 
podmínky aplikovány. 
 
 
 
ABSTRACT 
This thesis deals with optimization of conditions for the determination of platinum by 
electrothermal atomic absorption spectrometry. The theoretical part describes the occurrence 
of platinum in different part of the environment, its physical and chemical properties, 
transport and bioavailability. There is also evaluated appropriate method for determination 
and preconcentration of platinum. The experimental part describes advance of optimize the 
measurement conditions for ETA-AAS, further is describes optimization of condition for SPE 
and work with real samples on which are applied this conditions. 
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1 ÚVOD 
Jedním z hlavních důvodů znečištění životního prostředí platinou je její používání 
v automobilových katalyzátorech. Emise tohoto prvku je způsobena poškozením 
a opotřebením katalyzátoru. V posledních letech koncentrace Pt v životním prostředí 
několikanásobně vzrostla a to nejen v silničním prachu a vzdušném aerosolu, ale také 
v půdách a rostlinách poblíž frekventovaných silnic. 
Především prostřednictvím vzdušných aerosolů se platina dostává do těla člověka. Platinové 
kovy obecně jsou známé svými alergenními účinky. Z tohoto důvodu je nutná znalost obsahu 
platiny v životním prostředí, aby bylo možné posoudit zdravotní rizika pro člověka i ostatní 
organismy, které jsou součástí ekosystému. Účinkům Pt ve formě vzdušných aerosolů je 
nejvíce vystavena populace žijící ve větších městských aglomeracích, kde je velká hustota 
automobilové dopravy a koncentruje se zde většina průmyslu. 
Přesto, že koncentrace Pt v ŽP stále stoupá, jsou její koncentrace dosud velmi nízké, a proto je 
nutné volit dostatečně citlivou analytickou metodu pro její stanovení. Jednou z takových 
analytických technik je atomová absorpční spektrometrie s elektrotermickou atomizací. Tato 
metoda je jednoduchá, dobře dostupná a dostatečně citlivá. Před použitím jakékoliv metody je 
však nutné zakoncentrování platiny na měřitelnou koncentrační hladinu. Vhodnou a nejčastěji 
používanou prekoncentrační technikou je metoda SPE (solid phase extraction), při které dojde 
k nabohacení platiny a zároveň i k odstranění rušivého vlivu matrice reálného vzorku. 
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2 TEORETICKÁ ČÁST 
2.1 Vlastnosti platiny 
2.1.1 Historie platiny 
Platina se poprvé objevila ve starověkém Egyptě, kdy ji egyptští umělci použili 
pravděpodobně úplně náhodně místo stříbra. Ekvádorští indiáni ji používali zcela záměrně 
k výrobě šperků, a to ještě před příchodem španělských dobyvatelů. Název kovu je 
španělskou zdrobnělinou stříbra. V roce 1736 zkoumal platinu A. de Ulloa ve zlatých dolech 
na území Kolumbie. V roce 1745 byla jeho loď, na které se plavil, zajata britským 
námořnictvem. Tak se de Ulloa dostal i se svými zápisky o platině do Londýna. Avšak už 
v roce 1741 přivezl první vzorky platiny do Anglie jistý C. Wood. Na základě zprávy, kterou 
v roce 1748 uveřejnil de Ulloa se začaly vlastnosti platiny zkoumat v Anglii a ve Švédsku. 
Nejdříve byl kov nazýván jako „bílé zlato“. Tento termín je dnes používám pro slitinu Au-Pd. 
Dalším názvem byl „osmý kov“, protože sedm kovů, mezi které patřily Au, Ag, Hg, Cu, Fe, 
Sn a Pb, bylo známo už ve starověku. K výrobě platiny byly vypracovány ve Španělsku 
a v Londýně utajované metody práškové metalurgie. Prvenství je však připsáno 
jihoamerickým indiánům, kteří pro zpracování platiny používali pouze metody práškové 
metalurgie, protože platinu znali pouze v jemné zrnité formě. Vysoká teplota tání a křehkost 
byly překážkou při zpracování platiny. Tyto vlastnosti má platina díky Cu a Fe, které jsou 
přítomny jako nečistoty. Tyto překážky byly překonány o padesát let později, kdy byly 
zkonstruovány pece, ve kterých bylo možné dosáhnout vysokých teplotních hodnot. Od té 
doby se platina stala komerčně dostupnou. [1] 
2.1.2 Fyzikální a chemické vlastnosti 
Platina se v přírodě vyskytuje ryzí, rozptýlena v aluviálních rýžovištích nebo může být vázána 
v podobě arsenidů a sulfidů v rudách, které obsluhují i Ni, Cu, Fe. V rudách platina převažuje 
v poměru k ostatním platinovým kovům. Obsah platinových kovů v horninách je cca gram na 
tunu. Roční výroba platinových kovů je asi 200 t, z toho 90 t připadá na platinu. 
Platina je stříbřitě lesklá, má dobrou kujnost i tažnost. Je málo reaktivní, a proto za 
normálních teplot odolává účinkům atmosféry. Je odolná vůči chemickým činidlům 
a s výjimkou lučavky královské (HCl:HNO3, 3:1) není v minerálních kyselinách rozpustná. 
Dobře rozpustná je také v taveninách oxidů a peroxidů alkalických kovů. Platina může 
dosáhnout maximálního oxidačního stavu VI, a to jako PtF6, jinak ve sloučeninách nemá 
schopnost vystupovat v záporných oxidačních stavech. Nejčastěji ji nalezneme v oxidačním 
stavu Pt
II
 a Pt
IV
. [1] 
Dominantními sloučeninami ve vodném prostředí jsou komplexy. Nejvíce rozpustné jsou 
sloučeniny obsahující halogeny nebo dusík. V biologických procesech hrají důležitou roli cis-
tras procesy u kvadraticky koordinované platiny. Platina reaguje s uhlíkatými sloučeninami, 
především s alkeny a alkiny, se kterými tvoří PtII koordinační sloučeniny. Významnou 
sloučeninou je kyselina hexachloroplatičitá H2[PtCl6], která vzniká reakcí kovové platiny 
s lučavkou královskou. Zahřátím této kyseliny na teplotu 240 °C lze získat PtCl2. Tato 
sloučenina má v pevném stavu hexametrickou strukturu Pt6Cl12 a je rozpustná v benzenu. [2] 
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Obrázek 1: Chemické struktury dvou významných komplexů platiny. Cis-diaminodichlor 
platina (vlevo) a hexachloroplatičitan amonný (vpravo) (Autor: Hedvika Žajglová) 
2.1.3 Rozpustnost 
Přibližně asi 10 % z celkového množství emisí PTK z výfukových plynů (viz. Kapitola 2.2.1) 
je rozpustné ve vodě. Rozpustnost Pt sloučenin ve vodě značně ovlivňuje jejich akutní 
toxicitu. Mezi rozpustné sloučeniny patří PtO, PtO2 a PtCl2. Rozpustnost platiny ve vodě je 
však nižší než rozpustnost Pd a Rh, a proto lze nepříznivé účinky očekávat spíše u těchto 
prvků. Jedním z faktorů ovlivňující rozpustnost Pt ve vodě je síra. Ta se na platinu může 
navázat, a tím její rozpustnost zvýšit. Dalším faktorem ovlivňujícím rozpustnost Pt je velikost 
emitovaných částic. S klesající velikostí částic se rozpustnost zvyšuje. Například částice 
o průměru 3,4 nm jsou rozpustné z 22 %, zatímco částice s průměrem 25 nm pouze ze 2 %, 
protože aktivační energie pro oxidaci malých částic je menší. Pt se v půdách může 
transformovat do rozpustnějších forem pomocí přírodních organických hmot, mezi které patří 
například huminové kyseliny. Ty mohou mít v komplexu navázanou síru, prostřednictvím níž 
dojde k oxidaci Pt. [3, 4] 
2.1.4 Toxické účinky platiny na organismy v životním prostředí 
Některé jednoduché komplexy platiny vykazují baktericidní účinky, například letální 
koncentrace (NH4) [PtCl6] je  1 mg·l
-1. Tyto baktericidní účinky jsou obecně známé 
u nabitých komplexů v roztocích. Letální koncentrace neutrálních komplexů je pro 
mikroorganismy mnohem vyšší. Při letálních koncentracích komplexů dochází k inhibici 
buněčného dělení, inhibici syntézy DNA, RNA i ribozomů. U vodních organismů Daphnia 
magna byla nalezena letální koncentrace platiny LC50 520 g·l
-1. Platina byla ve formě 
H2[PtCl6]. K poruše biochemických a biologických procesů však docházelo při mnohem 
menších koncentracích. Koncentrace 62 g·l-1 způsobila u těchto organismů 12 procentní 
snížení tělesné váhy, 13 procentní snížení obsahu bílkovin a 20 procentní snížení činnosti 
glutamáto-oxalatické transaminázy. U rostlin mohou letální koncentrace platiny způsobovat 
jak inhibici růstu, tak menší nárůst listové plochy nebo mohou snížit míru transpirace. Testy 
na potkanech ukázaly, že působení platiny v organismu způsobuje poškození DNA, smrštění 
glomerul v ledvinách a zintenzivnění imunitní odpovědi vlivem hyperaktivity lymfocytů. 
Platina může ovlivňovat buněčnou propustnost, membránovou integritu a permeabilitu 
a zasahovat do proteinové syntézy. Dále může inhibovat mitochondriální enzymovou 
produkci a měnit strukturu lipidové dvojvrstvy mitochondrií. [2, 5] 
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2.1.5 Toxicita a vliv na zdraví člověka 
Z toxikologického hlediska jsou biologicky nejdostupnější rozpustné formy PTK, které 
mohou přímo ovlivňovat organismy i rostliny. 
Pro lidské zdraví jsou emise PTK z výfukových plynů nebezpečné především z hlediska jejich 
alergenicity. Iontové komplexy platiny, které obsahují halogenové ligandy, patří mezi hlavní 
sloučeniny, které vyvolávají alergie. Za alergenní účinky platiny je odpovědná především 
kyselina hexachloroplatičitá a chlorované soli platiny, mezi které patří například 
hexachloroplatičitan amonný nebo draselný. Alergická reakce se zvyšuje se zvyšujícím se 
počtem atomů chloru ve sloučenině. Alergenní účinky sloučenin platiny, které obsahují 
bromid nebo jodid, jsou mnohem menší. 
Platinosis je stav chronického onemocnění, kdy rozpustné platinové soli účinkují na lidský 
organismus. Účinky se projevují drážděním nosu a horních cest dýchacích, kýcháním, 
kašláním, mohou nastat astmatické příznaky, jako jsou tíže na hrudi, sípání a dušnost. 
Na proteiny v lidské krvi se váže pouze Pt (II), vzniku této vazby však může předcházet 
redukce Pt (IV) na Pt (II). Platina je pomocí bílkovin transportována do jater a ledvin, kde se 
akumuluje. V těchto místech se může vázat na metalothionein (MT), což je skupina 
nízkomolekulárních peptidů bohatých na cystein s vysokou afinitou ke kationtům. Vazba na 
MT je spojena s výměnou Zn nebo Cd iontů vázaných na MT, tato vazba je také závislá na 
dostupnosti sulfhydrylových skupin. 
Další zdravotní rizika vyplývají z inhalace PTK navázaných na částice polétavého prachu. 
Částice o průměru 2,5 m představují pro lidské zdraví vyšší riziko než částice PM10. 
Důvodem je, že 30 – 57 % z celkové naměřené Pt se zachytí právě na této frakci. Ultra jemné 
částice zvyšují účinek kovů, protože poskytují velkou reakční plochu na jednotku hmotnosti 
plic. Dospělý člověk z velkého města, kde je hustý provoz, má koncentraci platiny v moči 
mnohem větší, než obyvatel z místa s nižší frekvencí dopravy. Akutní toxicita platiny závisí 
na druhu sloučeniny, kdy rozpustné sloučeniny jsou nejvíce toxické. Například kyselina 
hexachloroplatičitá je u potkanů vysoce neurotoxická, zatímco kovová platina je toxická 
pouze mírně. V životním prostředí je však platina v nízké koncentraci, proto se více než 
akutní účinky mohou projevit účinky chronické. Zdravotní riziko platiny zvyšují látky 
v životním prostředí, se kterými muže Pt reagovat a stát se tak více rozpustnou, biodostupnou 
nebo se může transformovat na více toxickou formu. Jak už bylo řečeno, největší riziko 
představuje jemný polétavý prach. [2, 3, 4, 5, 6, 7] 
2.1.6 Transport a biodostupnost PTK v životním prostředí 
Platinové kovy jsou přirozeně se vyskytujícími prvky v životním prostředí, avšak ve velmi 
nízkých koncentracích. V zemské kůře je koncentrace PTK asi 1 ng·g-1. V mořské vodě se 
koncentrace pohybuje okolo 1 pg·g-1. Těžba PTK probíhá především v oblastech Jižní Afriky, 
Ruska, Kanady a USA. PTK jsou do životního prostředí emitovány převážně v kovové formě 
vázané na Al2O3 společně s Ce. Z nových katalyzátorů se platina uvolňuje nejen ve formě 
kovové, ale také ve formě oxidů, chloridů a vázaná na uhlovodíky. 
Emise platinových kovů z výfukových plynů jsou deponovány na povrch silnice a v jejím 
nejbližším okolí. Jejich koncentrace v půdě klesá s rostoucí vzdáleností od silnice a zároveň 
s rostoucí hloubkou. Z půdy pak může docházek k transportu do podzemních vod. Společně 
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s dešťovými vodami mohou být platinovými kovy kontaminovány řeky a vodní plochy, kde 
se mohou kumulovat v sedimentech. [4] 
V článku [4] autoři píší, že ve vzorcích silničního prachu, které byly odebírány ve vzdálenosti 
0 – 10 m od silnice, je poměr Pt/ Rh konstantní, zatímco poměr Pt/ Pd je více variabilní 
(2 až 26,6). Znamená to, že chemické chování mezi Pd a Rh je rozdílné. Studie, která 
probíhala po dobu 1 roku, ukázala, že poměr Pt/ Rh bez ohledu na množství srážek koreluje 
s poměrem v automobilovém katalyzátoru a je konstantní. Poměr Pt/ Pd se pohybuje 
v rozmezí od 1 do 18, což je důkazem rozpustnosti chemických forem Pd. Stejně tak se měnil 
poměr těchto dvou kovů ve vzdálenosti od dálnice, což znamená, že Pd má větší mobilitu než 
Pt. 
Z půdy znečištěné prachem, který obsahoval Pt, se do rostlin transportovalo 0,02 – 0,6 % 
z celkové platiny přítomné v půdě. Znamená to, že některé platinové formy byly v půdě 
oxidovány, zatímco jiné mohly být imobilizovány. Při dlouhodobém procesu by však mohlo 
dojít k remobilizaci, čímž by se platina pro rostliny stala dostupnější. 
Testované rostliny byly pěstovány ve skleníku, aby se zamezilo kontaminaci na povrchu 
rostlin. Živiny přijímaly jak z kontaminovaného písku, který pocházel z blízkosti dálnice, tak 
z nekontaminované zemědělské půdy. Přenos PTK byl měřen pomocí koeficientu přestupu, 
který byl definován jako podíl koncentrace PTK v rostlinách a v půdě. Obsah platinových 
kovů v rostlinách pěstovaných na nekontaminované půdě byl pod limitem detekce. 
V kontaminované půdě součinitel přestupu klesal v pořadí Pd  Pt  Rh. 
Vodní hyacinty ošetřené roztokem chlorokomplexů se obohatily platinovými kovy 
v následujícím pořadí Pt(II)  Pd(II)  Rh(III). Okurky absorbovaly Pt v biologicky dostupné 
formě [Pt(NH3)4] (NO3)2 především do kořenů. V trávě se platina hromadila v kořenech, kde 
se vázala na sulfhydrylovou skupinu obsaženou v nízkomolekulárním peptidu. Znamená to, že 
v rostlinách se PTK deponují v kořenech s vazbou na síru v nízkomolekulárních látkách. [4] 
Rostliny, houby a bakterie produkují siderofory, což jsou nízkomolekulární organické 
sloučeniny, které zvyšují biodostupnost železa z půdy. Jejich koncentrace je tedy závislá na 
koncentraci železa v půdě, půdním horizontu a pH. Siderofory tvoří komplexy s kovovými 
ionty a mohou zvýšit rozpustnost nejen oxidů platiny, ale i rozpustnost kovové platiny. [5, 8]  
Schopnost kumulace PTK ve v testovaných organismech (potkani, myši, dravci aj.) klesá 
v následujícím pořadí Pd  Pt  Rh. Pd se kumuluje především v játrech a ledvinách. 
Biodostupná frakce platiny může být z 20 – 30 % vázána na proteiny v tkáních a tekutinách 
u krys. Pt a Pd se mohou vázat na methalothionein v játrech a ledvinách.[4] 
2.2 Využití platiny 
2.2.1 Automobilové katalyzátory 
Automobilový katalyzátor je součástí výfukového potrubí a jeho účelem je snížit produkci 
výfukových exhalací, které vznikají díky nedokonalému spalovacímu procesu. 
V automobilovém katalyzátoru tedy dojde k přeměně plynných škodlivin na oxid uhličitý, 
vodní páru a plynný dusík. Vzácné kovy jsou nanesené na reakční plochu nosiče, který je 
tvořen legovanou ocelí pokrytou vrstvou -Al2O3. Nosičem může být i keramický materiál, 
který činí katalyzátor citlivější vůči mechanickému i chemickému poškození. Katalytická 
substance obsahuje různé kombinace platinových kovů. Kombinace PTK je ovlivněna 
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především jejich cenou. Nejdříve katalyzátory obsahovaly směs platiny a rhodia v poměru 
10:1 (v USA) a 5:1 (v EU). Po nárůstu cen těchto vzácných kovů vznikly katalyzátory nové 
na bázi platiny a palladia. Nosič aktivní katalytické vrstvy se strukturou podobá včelím 
plástvím, což zaručuje velký reakční povrch (až dvě fotbalová hřiště). Po uvedení do chodu 
probíhají v katalyzátoru tepelné, chemické a mechanické nevratné změny. Provozní teplota 
katalyzátorů je 600 – 700 °C. Při této teplotě dojde k přeměně porézní vrstvy -Al2O3 na 
neporézní -formu. Při této termické degradaci vznikají oxidy platinových kovů. Trvalá 
vysoká teplota může vést až ke ztrátě aktivního povrchu. Negativní vliv na katalyzátor mají 
i katalytické jedy, což může být olovo, síra, zinek nebo fosfor. Takto způsobená špatná 
přilnavost katalytické vrstvy je příčinou mechanických ztrát aktivních kovů vázaných na 
PM10, kdy dochází k znečištění ovzduší a následně dalších složek životního prostředí. 
Uvolňování PTK do životního prostředí je ovlivňováno mnoha faktory, jako například 
teplotou výfukových plynů, typem motoru, typem a stářím katalyzátoru a jiné. Bylo zjištěno, 
že s rostoucí teplotou výfukových plynů a rostoucí rychlostí, roste i emise platiny. [9, 10, 11] 
Katalyzátory dělíme na dvoucestné a třícestné. Správnou funkci dvoucestného katalyzátoru 
zajišťuje dostatečné množství kyslíku ve spalinách a dochází ke snížení emisí oxidu 
uhelnatého a uhlovodíků. Trojcestný katalyzátor redukuje také emise oxidů dusíku. Třícestný 
katalyzátor správně funguje pouze v určitém poměru paliva a vzduchu. Zpětnovazební 
smyčkou pro řízení palivové směsi je tzv. lambda sonda, která nastavuje poměr paliva 
a vzduchu pomocí řídícího počítače motoru. V dieselových motorech nelze provádět regulaci 
kyslíku ve směsi palivo-vzduch, protože dieselový motor pracuje s přebytkem vzduchu. 
Oxidační katalyzátor zde čistí výfukové plyny dodatečným spalováním, kdy je využit 
zbytkový kyslík obsažený ve výfukových plynech, čímž se snižuje obsah uhlovodíků a oxidu 
uhelnatého. Oxidy dusíku se redukují při spalování pomocí recirkulace, kdy se výfukové 
plyny kontrolovaně vrací zpět do spalovacího prostoru. [12] 
 
Obrázek 2: Automobilový katalyzátor [12] 
2.2.2 AdBlue 
AdBlue je kapalné aditivum pro palivo používané u vznětových motorů. Toto aditivum slouží 
k úpravě emisí výfukových plynů tak, aby splňovaly úroveň emisních limitů EURO 5. Jedná 
se o chemicky vysoce čistý roztok močoviny, který je vyvinutý pro SCR (Selective Catalytic 
Reduction) katalytický konvertor (Obrázek 3). Roztok obsahuje 32,5 % močoviny a 67,5 % 
vody. AdBlue je do katalyzátoru vstřikováno ze speciální nádrže. Tato nádrž je umístěna 
v blízkosti palivové nádrže nebo pod podlahou v zavazadlovém prostoru a její objem je 15-
20 l. Dojezdová vzdálenost pro tento objem je až 20 000 km. 
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Hlavním problémem dieselových motorů byly emise oxidů dusíku (NOx). Metoda SCR 
umožňuje snížení těchto emisí, kdy působením močoviny jsou NOx přeměněny na vodní páru 
a dusík. Dávkovací systém v kombinaci s SCR-katalyzátorem zajistí snížení těchto emisí až 
o 85 %, emise sazí jsou sníženy až o 40 % a zároveň se sníží spotřeba paliva asi o 5 %. 
Systém SCR se skládá z nádrže aditiva, čerpadla, vstřikovací jednotky a katalyzátoru SCR, 
ten je umístěný za oxidační katalyzátor. Katalyzátor SCR je opatřen vrstvou titanu, wolframu 
a vanadu, které spolu s amoniakem vytváří vhodné prostředí pro redukci NOx. 
AdBlue zamrzá už při -11 °C, proto musí být veškerá vedení, kudy tato směs protéká, 
vyhřívaná. AdBlue není nebezpečný pro zdraví člověka ani pro životní prostředí. [13, 14] 
 
Obrázek 3: Úprava složení výfukových plynů systémem CSR [14] 
2.2.3 EURO normy 
Platinové kovy patří mezi nové mikroelementy, které jsou emitovány do životního prostředí 
převážně pomocí automobilový katalyzátorů. První katalyzátory se začaly používat v roce 
1975 v USA a v Japonsku. V Evropě se staly katalyzátory povinnou součástí automobilů až 
v roce 1993, protože v roce 1992 byla přijata první emisní EURO norma, která stanovuje 
limitní hodnoty výfukových exhalací, mezi které patří oxid uhelnatý, uhlovodíky, oxidy 
dusíku a množství pevných částic (PM). Od roku 1992 vychází téměř každé čtyři roky nová 
emisní norma EURO, která je vždy označena číslem. Nejnovější emisní norma je EURO 5, 
která byla přijata v roce 2009. V září roku 2014 by měla být přijata emisní norma EURO 6. 
[10, 11] 
2.2.4 Platina v lékařství a v nemocnicích 
Některé jednoduché sloučeniny platiny mají vliv na šíření a aktivitu bakterií E. Coli. 
Cisplatina a karboplatina jsou účinnými léky proti rakovině. Používají se pro léčbu nádorů 
varlat a vaječníků, nádorů močového měchýře, hlavy a krku. Tyto metalofarmaka jsou 
používány už více než 40 let. 
Pokud nemocnice nemají vlastní speciální čištění odpadních vod, dostává se vyloučená 
platina do veřejné kanalizace. Ve srovnání s jinými antropogenními zdroji znečištění, má 
produkce platiny nemocnicemi do životního prostředí malý význam. Úroveň koncentrace 
platiny v nemocničních odpadech je asi 115 až 125 ng·l-1. Po naředění v komunálních 
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odpadních vodách za suchého počasí je tato koncentrace 1 – 2 ng·l-1. Hlavním zdrojem 
zvýšeného obsahu platiny v městských kanalizacích je silniční provoz. [15] 
2.2.5 Platinové termočlánky 
Společnost SAFINA, a.s. se zabývá výrobou termočlánků z platiny a rhodia. Ročně vyrobí 
stovky kilogramů termočlánků, které v posledních letech pronikají i do světového hi-tech 
průmyslu. Společnost vyrábí tři druhy termočlánků, které se využívají jak v Evropě, tak 
v USA. Termočlánky mají vysokou korozní odolnost a jsou využívány k měření širokého 
rozsahu teplot. Uplatnění nachází v leteckém průmyslu při řízení chodu proudových motorů, 
v automobilovém průmyslu (bezpečnostní čidla), v jaderném, sklářském, ocelářském, 
chemickém, vojenském a elektrotechnickém průmyslu. Tyto termočlánky jsou součástí 
četných přístrojů využívaných ve zdravotnictví, vědě a výzkumu. Jsou například zařazeny do 
aplikací NASA.[16, 17] 
2.3 Výskyt platiny v životním prostředí 
2.3.1 Platinové kovy v městských půdách 
Autoři v článku [18] srovnávali koncentraci PTK v půdách městských parků v Praze 
a Ostravě, protože se jedná o velké městské aglomerace, kde je provoz hlavním zdrojem 
znečištění ovzduší. Vzorky byly odebírány z několika různých vrstev půdy, která byla na 
otevřené ploše nebo z půdy, která byla pod stromy. Půdy pod korunami stromů a na volné 
ploše se lišily hodnotami pH, kdy pod korunami stromů bylo pH nižší a to z důvodu 
intenzivního zachycení dešťů v korunách stromů a následné „podkorunové“ depozice. 
Koncentrace PTK se ve studovaných půdách snižovala v následujícím pořadí Pt, Pd, Rh. 
Maximální množství PTK bylo nalezeno v Praze, kdy koncentrace Pt činila 160 g·kg-1, Pd 
49 g·kg-1 a Rh 3,9 g·kg-1. Podobné koncentrace byly nalezeny v půdách v Hong Kongu 
a v regionu Campania v Itálii. V Ostravě byly koncentrace PTK nižší z důvodu menšího počtu 
obyvatel a menšího provozu. 
K vyšším emisím PTK dochází v místech, kdy auta nemají konstantní rychlost a pouze 
popojíždí (stop-start). Z tohoto důvodu naměřili například autoři článku [19] nejvyšší 
koncentrace platinových kovů v půdě v centru města Braunschweigu, kdy koncentrace Pt 
činila 88,9 g·kg-1, Pd 77,8 g·kg-1 a Rh 17,6 g·kg-1. 
Městské půdy z otevřených ploch obsahovaly až 200 x více PTK než půdy pod korunami 
stromů. Tyto rozdíly jsou nejvíce pozorovatelné v Praze. Listí v korunách stromů, na kterém 
jsou zachyceny znečištěné aerosoly, v období podzimu opadává a následně se rozkládá. 
Avšak tato biomasa je spolu s navázanými částicemi PTK každý rok odstraněna. 
V horních vrstvách půdy byla koncentrace PTK vyšší z důvodu intenzivní dopravy. Vyšší 
koncentrace PTK ve střední nebo spodní části odebraného vzorku půdy může být způsobena 
migrací kovů nebo narušením půdního profilu. Ve vztahu k studovaným půdám a migraci 
v půdním profilu od roku 1997 do roku 2006, musí být migrace přibližně 1,1 – 2,2 cm·rok-1. 
Pokud předpokládáme, že olovo v půdě migruje stejně jako platina, tak Miller a Friedland 
(1994) udávají míru migrace olova skrz půdní profil minerální půdy 0,8 až 2 cm·rok-1. Ettler 
a ostatní (2004) naměřili podstatně nižší míru migrace Pb 0,3 – 0,36 cm·rok-1. Tato nižší 
migrační rychlost může být dána přítomností odpadních vrstev. Přítomnost octanu, ftalátu, 
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salicylátu a fulvokyseliny může zvýšit mobilitu Pd. Flokulace huminových kyselin nebo 
adsorpce těchto kyselin na minerální povrchy mohou naopak způsobit imobilizaci. [18, 19, 
20, 21, 22] 
2.3.2 Platina v ovzduší 
Platinové kovy jsou ve vzduchu vázány na vzdušné částice o rozdílných velikostech, se 
kterými mohou být transportovány do větší vzdálenosti od zdroje znečištění. Autoři v článku 
[23] odebírali frakce PM10 ve třech různých oblastech Německa (Frankfurt nad Mohanem, 
Deuselbach, Neuglobsow), kde předpokládali rozdílné úrovně emisí. V posledních dvou 
jmenovaných oblastech předpokládali zanedbatelné množství PTK, protože se jednalo 
o venkovské oblasti. Ve Frankfurtu byly odebrány také frakce částic o velikosti PM2,5 a PM1. 
Částice PM10 byly odebírány pomocí vysoko objemových vzorkovačů (Digitel) a celuloso-
dusičnanových filtrů, kde velikost pórů činila 3 m. Ve Frankfurtu byly vzorky odebírány po 
dobu 48 h, zatímco ve venkovských oblastech 168 h. Částice PM2,5 a PM1 byly vzorkovány 
pomocí křemenných filtrů z mikrovláken. 
Variabilita koncentrace PTK pro frakce PM10 v dvouletém období byla vysoká. Průměrná 
koncentrace Pt v PM10 byla 12,4 pg·m
-3
. Koncentrace Pt se pohybovaly v rozmezí 1,2 až 
80,9 pg·m-3. 
Pro Neuglobsow a Deuselbach byla průměrná koncentrace Pt 2 pg·m-3. Několikanásobně nižší 
koncentrace platiny ve venkovských oblastech potvrzuje, že lidé žijící ve městech jsou 
vystaveni vyšším koncentracím platinových kovů. 
S klesající velikostí prachových částic klesá i koncentrace PTK. Průměrná koncentrace 
platiny pro PM2,5 ve Frankfurtu byla 9,4 pg·m
-3
 a pohybovala se v rozmezí 2,6 až 23,6 pg·m-3. 
Průměrná koncentrace platiny pro PM1 byla 3,2 pg·m
-3
 a variabilita koncentrací byla 
v rozmezí 0,9 až 10,6 pg·m-3. Přibližně 76 % z celkové naměřené platiny pro PM10 je spojeno 
s frakcí PM2,5 a 26 % je spojeno s PM1. Nejvyšší koncentrace Pt byly naměřeny pro velikosti 
částic 3,3 – 4,7. 
Od roku 2002 vzrostla koncentrace platiny 8 krát v jemnějších částicích PM2,5 a 5 krát 
v hrubějších částicích PM10. Koncentrace platiny v částicích o průměru 3,3 – 4,7 vzrostla 27 
krát za toto období. Tento narůst koncentrací je velmi znepokojující, protože se jedná 
o polétavý prach, který vdechujeme a menší částice, zejména částice  5,8 m, se mohou 
dostat hlouběji do plic a způsobit zdravotní potíže. [23] 
2.3.3 Platina ve vodním ekosystému 
Zvýšené koncentrace platiny se nachází také v různých částech vodního ekosystému, 
například  ve srážkách, v pitné, podzemní a mořské vodě, v říčních a oceánských sedimentech 
a také v odpadních vodách. Koncentrace platiny v mořské vodě v Kalifornii vzrostla 
z 100 pg·l-1 na 250 pg·l-1. Množství platiny v řasách, oceánských sedimentech a manganových 
konkrecích je asi 0,1 g·l-1 v řasách a 1 g·l-1 v konkrecích. 
V kanalizačních sítích jsou významné a velmi variabilní koncentrace Pt, protože se zde mísí 
odpadní voda z průmyslu, lékařských zařízení, domácností a městská odpadní voda 
z komunikací. [15, 24] 
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2.4 Předúprava vzorků a metody stanovení platiny 
Platinové kovy se stanovují jak ve výfukových plynech, tak ve všech složkách životního 
prostředí. Koncentrace platinových kovů v environmentálních vzorcích je velmi nízká, proto 
je nutné, pro stanovení obsahu těchto kovů, použít citlivé analytické metody. Nejdříve byla 
v životním prostředí sledována platina. Monitoringem palladia a rhodia se zabývají až nové 
výzkumné projekty. [9] 
Pro stanovení stopových množství platiny je vysoce citlivou a selektivní metodou 
elektrotermická atomová absorpční spektrometrie. Další metody používané pro stanovení 
tohoto prvku jsou atomová emisní spektrometrie s indukčně vázaným plazmatem, 
instrumentální neutronová aktivační analýza a hmotnostní spektrometrie s indukčně vázaným 
plazmatem a také plamenová atomová absorpční spektrofotometrie. ET-AAS a ICP-AES jsou 
aplikovatelné pouze po předchozím oddělení a zakoncentrování analytu, protože přímé 
spektrometrické stanovení platinových kovů v environmentálních matricích je ovlivněno 
četnými rušivými vlivy ostatních přítomných kovů. Například u ICP-AES ruší signál 
vzácných kovů železo, měď, nikl, chrom a další kovy přítomné ve vzorku. Metoda FAAS je 
méně citlivá, a proto je vhodná pouze pro vzorky, které jsou velmi koncentrované a bohaté na 
PTK. Protože vliv matrice u vzorků se stopovým množstvím platiny je značný, je nutné před 
samotnou detekcí provést oddělení a zakoncentrování tohoto kovu. K oddělení 
a zakoncentrování lze použít různá rozpouštědla, iontovou výměnu nebo extrakci na pevné 
fázi (SPE). Pro prekoncentraci stopového množství platiny je nejvíce uplatňována metoda 
SPE. Jako pevnou fázi u SPE lze použít amberlitovou pryskyřici XAD, polyuretanovou pěnu, 
aktivní uhlí. Pokud jako pevnou fázi použijeme silikagel, lze jej modifikovat chelátovými 
skupinami, oktanovými nebo oktadecylovými skupinami. Jako komplexotvorné látky mohou 
použít dithiokarbamáty. [25, 26] 
U iontově výměnné separace tvoří platinové kovy komplexy s minerálními kyselinami, 
z nichž nejstabilnější jsou aniontové chloridové komplexy, jejichž stabilita může být narušena 
přítomností přechodných prvků nebo kovů alkalických zemin. Chloridové komplexy mají 
vysokou afinitu k silně zásaditým anexovým pryskyřicím. V separaci těchto kovů je využita 
i jejich slabá afinita ke katexovým pryskyřicím, kdy chloridový komplex platinového kovu 
s katexem neinteraguje, a absorbovány jsou ostatní kovy obsažené ve vzorku. Nevýhodou zde 
je, že se musí použít relativně velké množství pryskyřice, což má za následek zdlouhavé 
čištění a s tím je spojená vysoká spotřeba regeneračních kyselin. Nicméně selektivita anexu je 
lepší, protože vznikají silné vazby mezi aktivními skupinami sorbentu a aniontovým 
chlorokomplexem. Pro eluci silně vázaných komplexů platiny a palladia lze použít horkou 
koncentrovanou minerální kyselinu nebo horký amoniakální roztok. Vlivem horkých roztoků 
však dochází k rozpouštění pryskyřice, čím může dojít k sekundární kontaminaci. K eluci lze 
dále použít komplexotvorná činidla, jako jsou thiokarbamid nebo thiomočovina v 0,1 mol·l-1 
HCl. Zakoncentrování platinových kovů pomocí iontoměniče je výhodné, pokud je pro 
detekci použita metoda ICP-MS, protože dochází k eliminaci spektrálních interferencí. [26] 
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2.4.1 Příprava vzorků prašných aerosolů 
Polutanty se v ovzduší nachází ve formě plynů, kapalin i tuhých částic, ustavují se mezi nimi 
rovnovážné stavy a mohou spolu reagovat. Sledování kovů je omezeno na analýzu pevných 
částic v polétavém prachu. 
Nejkritičtějším místem analýzy je odběr polétavého prachu. Reprezentativnost odběrů je 
ovlivněna prostorovým a časovým rozložením částic, vlivem meteorologických podmínek 
(směr a síla větru, tlak a teplota vzduchu, vlhkost aj.), to vše musí být zohledněno při 
sestavování vzorkovacího programu, kdy se rozhoduje o frekvenci a délce odběrů, o hustotě 
a umístění monitorovacích stanic. 
Při vzorkování je vzduch filtrován přes filtr pomocí vzduchového čerpadla. Filtry jsou 
celulózové (acetylcelulóza nebo nitrocelulóza), doporučují se ale filtry polykarbonátové, které 
nejsou tolik náchylné ke změnám vlhkosti nebo filtry ze skelných vláken. Hodnoty slepých 
pokusů pro jednotlivé prvky, jsou u těchto filtrů konstantní. Nejnižší hodnoty slepých pokusů 
však vykazují filtry teflonové. 
Zabezpečení jakosti výsledků při analýze ovzduší je obtížné, protože nejsou k dispozici 
referenční materiály vzdušných aerosolů dodávaných na filtrech. 
Pro izolování platiny z filtrů je ve většině případů použita mikrovlnná extrakce. Filtry musí 
být složené tak, aby při manipulaci nedošlo ke ztrátám vzorku. Jako extrakční činidlo je 
nejčastěji používána lučavka královská (HCl:HNO3, 3:1), buď samostatně, nebo v kombinaci 
s dalšími kyselinami např. v kombinaci s HF. U filtrů ze skelných vláken není možné úplné 
rozložení, proto se filtry po extrakci oplachují Milli-Q vodou. [27, 28, 29] 
2.4.2 Certifikovaný referenční materiál BCR-723 
Certifikované referenční materiály (CRM) jsou klíčovým nástrojem pro kontrolu kvality 
chemických analýz. Aby bylo možné sledovat vstup a vliv platiny na životní prostředí, je 
nutné velmi přesné měření tohoto prvku. Pro přípravu CRM bylo odebráno 50 kg silničního 
prachu z tunelu v Tanzerbergu (Německo). Nejdříve byly provedeny testy na homogenitu 
a stabilitu tohoto materiály. Výsledky testů prokázaly, že materiál je dostatečně homogenní 
a stabilní a mohl být použit pro mezilaboratorní studii. Na této předběžné studii se podílelo 
osmnáct laboratoří z devíti států EU. 
Po chemické stránce CRM obsahuje oxidy různých prvků, uhlík i křemičité sloučeniny. Prvky 
obsažené v materiálu jako oxidy jsou Al, Fe, K, Mg, Na, S, Mn, Ti, P, Cu, Pb, Ba, Sr, Zn, N. 
Prvky byly stanoveny metodou ICP-MS, ICP-AES nebo ELA. 
Certifikovaný obsah Pt v CRM je 81,3 g·kg-1, obsah Pd je 6 g·kg-1 a obsah Rh je 
12,8 g·kg-1. Tento referenční materiál je k dispozici v institutu pro referenční materiály 
a měření (IRMM) v Belgii. Je dodáván v hnědých skleněných lahvích, které obsahují 
přibližně 25 g tohoto materiálu. [30, 31] 
Autoři článku [32] použili tento referenční materiál, jako pracovní vzorek pro optimalizaci 
experimentálních podmínek, které umožní získání kvantitativních a reprodukovatelných 
výsledků. Podle zoptimalizovaných podmínek metoda umožňuje stanovit 1,9 ng·g-1 Pt. 
Při rozkladu vzorku požili kyselinu dusičnou, kyselinu chlorovodíkovou a kyselinu 
fluorovodíkovou. HF použili vždy bez ohledu na počáteční směs kyselin, protože jedině tato 
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kyselina dokáže rozpustit silikáty ve vzorku. S použitím lučavky královské byla výtěžnost pro 
PTK  80 %. Teplotní program mikrovlnné extrakce, který maximalizuje výtěžnost, byl 
270 W po dobu 5 minut, následně 450 W po dobu 4 minut, 630 W po dobu 2 minut a nakonec 
450 W po dobu 4 minut. Mezi každým krokem probíhalo krátké chlazení. Po mikrovlnné 
extrakci byly vzorky přefiltrovány přes 0,45 m membránové filtry. Spojené filtráty byly 
odpařeny do sucha a odparek byl rozpuštěn v 1 ml 1 mol·l-1 HNO3. Následně byl vzorek 
měřen pomocí ETA-AAS, kdy teplota pyrolýzy byla 1600 °C a teplota atomizace 2600 °C. 
[32] 
Tabulka 1: Množství platinových kovů v BCR-723 [30] 
Certifikovaný 
prvek 
m 
[g·kg-1] 
Pt 81,3 
Pd 6,0 
Rh 12,8 
2.4.3 Mikrovlnná extrakce 
Mikrovlnná energie je neionizující záření, které způsobuje molekulární pohyb migrací iontů. 
Mikrovlnná extrakce je založena na základním fyzikálním principu, kdy schopnost absorbovat 
mikrovlnnou energii se mění v závislosti na chemické povaze látky. Parametrem mikrovlnné 
extrakce je dielektrická konstanta. Čím vyšší je dielektrická konstanta, tím více se uvolňuje 
tepelná energie a dochází k rychlejšímu ohřevu. Teplo uvolňované vzorkem závisí z části na 
ztrátovém činiteli (tan ), což je poměr dielektrické ztráty vzorku (ztrátový faktor ) a jeho 
dielektrické konstanty. Dielektrická konstanta je tak mírou schopnosti vzorku absorbovat 
mikrovlnnou energii a dielektrická ztráta je jeho schopnost odvádět absorbovanou energii. 
Proto je účinek mikrovlnné energie závislý jak na povaze rozpouštědla, tak na povaze matrice. 
Ve většině případů má rozpouštědlo vysokou dielektrickou konstantu, takže absorbuje 
mikrovlnou energii. Tato absorbovaná energie musí být převedená na teplo, takže účinnost 
procesu konverze závisí na dielektrickém ztrátovém faktoru . Rozpouštědlo proniká matricí a 
extrahuje její komponenty. 
Na účinnost extrakce má velký vliv i teplota. Při vyšších teplotách probíhá extrakce snadněji, 
díky zvýšené difuzivitě rozpouštědla, které lépe proniká do matrice. Zároveň dochází 
k snadnější desorpci komponent z aktivních míst v matrici. 
Dalším parametrem ovlivňujícím extrakci je čas. Například prodloužením doby extrakce lze 
v některých případech dosáhnou lepší výtěžnosti. Extrakci ovlivňuje i povaha matrice. 
Mikrovlnná extrakce může probíhat dvěma způsoby. Buď v otevřeném, nebo v uzavřeném 
systému. V uzavřeném systému může být rozpouštědlo zahříváno nad bod varu, čímž se zvýší 
extrakční rychlost i efektivita. V tomto systému je možné nastavit teplotní program 
a extrahovat více vzorků najednou. Podmínkou však je stejné množství vzorku i extrakčního 
činidla v patronách. V otevřených systémech probíhá extrakce za atmosférického tlaku 
a nejvyšší dosažitelná teplota je teplota varu rozpouštědla. [33, 34] 
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2.4.4 SPE 
Přes selektivitu a citlivost analytické techniky jako je elektrotermická atomová absorpční 
spektrometrie, je potřeba provést prekoncentraci platiny, protože se v životním prostředí 
nachází ve stopovém množství. Jednou z vhodných metod prekoncentrace je extrakce pevnou 
fází. 
Principem je zakoncentrování analytu na pevné fázi (sorbentu). SPE metoda se skládá 
z několika po sobě jdoucích kroků (Obrázek 4). Nejprve dojde ke kondicionaci sorbentu 
vhodným činidlem, a následně je kolonka promyta rozpouštědlem vzorku. Tento krok umožní 
smáčení sorbentu a solvataci funkčních skupin. Tímto krokem dojde také k vytlačení vzduchu 
z kolonky a vyplnění volného objemu rozpouštědlem. Povaha použitého rozpouštědla závisí 
na povaze sorbentu. Například pokud je jako sorbent silikagel s navázaným oktadecylem, na 
kondicionaci se použije methanol, následovaný vodou. Sorbent nesmí mezi kondicionací 
a dávkováním vzorku vyschnout, protože by se tím snížila výtěžnost zakoncentrování. 
Dalším krokem je aplikace vzorku, který je nasáván pomocí čerpadla. Průtok musí být 
dostatečně nízký na to, aby docházelo k efektivnímu zakoncentrování analytu. Až je analyt 
zakoncentrován, lze jej čistit vhodnými rozpouštědly, kdy dojde k odstranění jiných 
nežádoucích látek, pokud jsou ve vzorku přítomny. Místo promývání může být zvoleno 
sušení, což je vhodné zejména u vodné matrice, za účelem odstranění zbytků vody, čímž se 
vyloučí přítomnost vody v konečném extraktu. 
Posledním krokem je eluce analytu vhodným rozpouštědlem. Objem tohoto rozpouštědla by 
měl být volen tak, aby došlo ke kvantitativnímu převedení analytu do rozpouštědla a bylo 
možné následné malé ředění. 
SPE může být spojena on-line s analytickým zařízením, čímž se minimalizují ztráty analytu a 
riziko kontaminace. [35] 
 
Obrázek 4: a) smáčení tuhé fáze 1-metanolem a 2-vodou, b) aplikace vzorku s analytem, 
c) promývání rozpouštědlem pro odstranění matrice, d) eluce analytu vhodným elučním 
činidlem [36] 
2.4.5 ETA-AAS 
Principem atomové absorpční spektrometrie je absorpce záření (fotonů) o určité vlnové délce 
volnými atomy v plynném stavu. Fotony mají specifickou energetickou hodnotu pro určitý 
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druh atomů a jejich absorbované množství je mírou počtu stanovených atomů. Tato metoda 
umožňuje stanovení kovových prvků. 
Při absorpci záření, kdy dojde k pohlcení energetických kvant atomů, jsou vnější elektrony 
převedeny ze základních atomových orbitalů na excitované orbitaly. Volné atomy v plynném 
stavu mohou absorbovat takové množství energie, které sami vyzařují při emisi. Atomové 
absorpční spektrum je složeno z absorpčních čar, které odpovídají energetickým rozdílům 
hladin valenčních elektronů. V absorpci jsou však významné pouze některé z nich. V absorpci 
se uplatňují především rezonanční přechody, které vycházejí ze základního elektronového 
stavu atomu. Atomy prvku absorbují monochromatické záření o určité vlnové délce. Tok 
záření je při průchodu absorpčním prostředím oslaben nejen absorpcí, ale může dojít 
i k rozptylu na pevných nevypařených částicích nebo absorpci molekulami. Jedná se 
o absorpce pozadí, které se eliminují korekcí. 
Experimentální uspořádání AAS se skládá ze čtyř základních částí, kterými jsou: zdroj 
primárního záření, absorpční prostředí, monochromátor a detekční systém. 
Zdrojem primárního záření může být výbojka s dutou katodou, vysokofrekvenční 
bezelektrodová výbojka nebo laser. Nejčastěji používaná je výbojka s dutou katodou 
(Obrázek 5). Tato katoda je vyrobena z vysoce čistého sledovaného kovu. Anoda je vyrobena 
z kovu s vysokou teplotou tání a celá výbojka je plněna vzácným plynem, neonem nebo 
argonem. 
 
Obrázek 5: Zdroj primárního záření pro platinu. Tato platinová lampa byla použita pro 
experiment. (Autor: Hedvika Žajglová) 
V absorpčním prostředí dojde k elektrotermické atomizaci v odporově vyhřívané kyvetě. 
Nespornou výhodou tohoto bezplamenného atomizátoru je, že celé množství vzorku se podílí 
na absorpci. Kyveta je vyrobena z elektricky vodivého materiálu, kterým je nejčastěji grafit. 
Kyveta je umístěna v hlavici elektrotermického atomizátoru, kde je udržována v optické 
dráze. Ohřev kyvety v atmosféře argonu je zvyšován v několika krocích, podle teplotního 
programu. V prvním kroku je kyveta zahřívána na teplotu varu rozpouštědla. V druhém kroku 
dojde ke zvýšení teploty na teplotu pyrolýzy, kdy dojde k odstranění matrice vzorku. Ve 
třetím kroku dojde k atomizaci, kdy se vytvoří oblak plynných atomů sledovaného analytu. 
Aby bylo dosaženo co největší citlivosti, probíhá atomizace v modu zastaveného průtoku 
inertního plynu. Plynný analyt tak není odnášen inertním plynem mimo objem měřící kyvety. 
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Ve čtvrtém kroku se kyveta krátkodobě zahřeje nad teplotu atomizace, kdy dojde k vyčištění 
kyvety a v pátém kroku pak dojde k ochlazení kyvety na původní teplotu. 
Kyveta obsahuje platformu, což je malá destička vložená do kyvety tak, že její styčná plocha 
se stěnami kyvety je velmi malá. Díky tomu je aktuální teplota na povrchu platformy nižší než 
na stěnách kyvety, a tak může analyt přecházet do plynné fáze později a za izotermických 
podmínek. 
Monochromátor zajišťuje izolaci příslušné absorpční rezonanční čáry stanovovaného prvku. 
Jako monochromátor tedy slouží interferometricky zhotovené mřížky pro rozsah vlnových 
délek 190 až 900 nm. Konstrukce těchto mřížkových monochromátorů je výhradně 
konstrukce Czerny – Turner. 
Pro detekci záření se využívá především fotonásobič.  Tento detektor zajišťuje vysokou 
citlivost a velmi nízkou časovou konstantu. [37, 38] 
2.4.6 Kompenzace pozadí systémem „Zeeman“ 
Při absorpci primárního záření volnými atomy stanovovaného prvku probíhá zároveň 
nespecifická absorpce (absorpce pozadí). Při této absorpci dochází k rozptylu světla na 
nevypařených pevných částicích a molekulární absorpci. Nespecifická absorpce způsobuje 
pozitivní chybu, protože je přičtena k signálu analytu. Tento signál pozadí lze od celkové 
absorbance odečíst pomocí Zeemanova jevu. Při tomto jevu dochází ke štěpení energetických 
hladin atomu v magnetickém poli. 
Atomizátor přístroje je umístěn v poli elektromagnetu. Absorbance je pak střídavě odečítána 
při vypnutém a zapnutém elektrickém poli. Následně detektor detekuje rozdílový absorpční 
signál, odpovídající absorpci čistého analytu. 
 
Obrázek 6: Zeemanova korekce pozadí [39] 
Čára odpovídající přechodu 1S0 - 1P1 je v magnetickém poli štěpena na tři polarizované 
komponenty (Obrázek 6). Komponenta je polarizovaná rovnoběžně s magnetickým polem 
a má stejnou frekvenci i vlnovou délku odpovídající spektrální čáře. To znamená, že tato 
komponenta zůstává neposunuta. Komponenty  jsou polarizované ve směru kolmém 
23 
 
k magnetickému poli. Tyto komponenty jsou posunuty o -a + od původní vlnové délky. 
Komponenty  jsou použity pro měření celkové absorbance a komponenty  pro měření 
pozadí. Složky  a můžeme rozlišit díky jejich rozdílné polarizaci. 
V přístrojích je nejčastěji používán elektromagnet s magnetickým polem modulovaným 
střídavým proudem, kolmým k optické ose a pevný polarizátor. Pokud je magnetické pole 
vypnuté, je změřena celková absorbance, tedy absorbance analytu i pozadí. Pokud je 
magnetické pole zapnuté je měřena pouze absorbance pozadí pomocí  komponent. [38] 
2.5 Statistické vyhodnocení 
2.5.1  Analytická metoda 
Analytická metoda se skládá z pokynů pro postup, měření, kalibrace a výpočtu výsledků. 
Postup měření a měření samotné je závislé na použité metodě a předmětem je její 
optimalizace. Měření kalibrace a její výpočet jsou nutné a její pokyny platí pro každou 
metodu, která tento krok vyžaduje. Pokyny určené pro kalibraci popisují, jak vytvořit 
kalibrační funkci z naměřených dat. Směrnice kalibrační funkce je mírou citlivosti analytické 
metody a směrodatné odchylky jsou mírou vhodnosti. Získaná kalibrační funkce je využita 
pro výpočet koncentrace analytu ve vzorku. Reziduální směrodatná odchylka určuje 
rozptýlení naměřené hodnoty kolem regresní přímky. Směrodatná odchylka metody udává 
míru vhodnosti analytické metody a platí uvnitř jejího pracovního rozsahu. Pracovní rozsah je 
interval ohraničený nejnižší a nejvyšší hodnotou, kdy nejnižší hodnotou je limit detekce 
analytické metody. Homogenita rozptylů naměřených údajů je potvrzena, pokud není zjištěn 
korelační vztah k jejich příslušným koncentracím. 
Důležitým krokem je volba pracovního rozsahu, který závisí na měřeném cíli kalibrace, 
technické realizovatelnosti a rozptylu naměřených hodnot. Očekávaná měřená koncentrace by 
měla vždy ležet uprostřed pracovního rozsahu. Naměřené hodnoty musí být lineární a hodnoty 
dolní meze pracovního rozsahu musí být dobře rozlišeny od hodnoty slepého pokusu. Dolní 
mez je tedy rovna nebo větší než hodnota limitu detekce metody. 
Kalibrační řada musí obsahovat minimálně pět kalibračních bodů (doporučeno je 10 
kalibračních bodů), které jsou ekvidistantně rozmístěny přes celý pracovní rozsah. K ověření 
homogenity rozptylů se desetkrát opakuje měření nejnižší a nejvyšší koncentrace pracovního 
rozsahu.[40] 
2.5.2 Test homogenity rozptylů 
K výpočtu je nutná desetkrát naměřená koncentrace x1 a x2, jejíž naměřené hodnoty yi,j se 
využijí pro výpočet hodnot rozptylů s1
2
 a s2
2
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kde n je počet opakování měření a iy  je průměr naměřených hodnot, vypočítaný ze vztahu 
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Abychom zjistili významnost rozdílu v těchto mezních hodnotách, testuje se rozptyl F-testem. 
Hodnota PG se určí pomocí rovnice (2). Následně se tato hodnota porovná s tabelovanými 
hodnotami F-rozdělení. 
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Je-li PG ≤ F není rozdíl mezi rozptyly s1
2
 a s2
2
 významný. Pokud je PG  F je rozdíl mezi 
rozptyly s1
2
 a s2
2
 významný. [40] 
2.5.3 Test linearity 
Vytvořením grafického znázornění kalibračních údajů spolu s regresní přímkou je na první 
pohled zřejmé, zda je kalibrace lineární či nikoliv. K statistickému vyhodnocení kalibračních 
údajů se využívají reziduální směrodatné odchylky sy1 nebo sy2. 
Rozdíl hodnot rozptylů DS2 vypočteme z rovnice 
 
2 2 2
1 2( 2) ( 3)y yDS N s N s    , 5 
kde N je počet bodů kalibrační křivky. 
Reziduální směrodatná odchylka lineární funkce 
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Reziduální směrodatná odchylka nelineární funkce 
 
2
2
1
2
( )
3
N
i i i
i
y
y a bx cx
s
N

    



 
7 
Hodnota PG2 se vypočte z rovnice 
 
2
2 2
2y
DS
PG
s
  8 
Je-li PG ≤ F kalibrační funkce je lineární, je-li PG  F hodnotí se data pomocí nelineární 
kalibrační funkce. [40] 
25 
 
2.5.4 Kalibrace a charakteristiky metody 
Proměřením deseti roztoků získáme údaje tvořené hodnotami xi a yi. Tyto údaje se zpracují 
lineární regresní analýzou. Získáme kalibrační funkci s koeficienty a a b, kdy x je nezávislou 
a y závislou proměnnou. Tato lineární závislost je vyjádřena rovnicí y = ax + b. Tato rovnice 
je předpokladem reálné funkce a je omezena určitým rozptylem hodnot.  
Reziduální směrodatná odchylka sy je mírou rozptýlení naměřených hodnot kolem kalibrační 
přímky. 
Pro každou hodnotu x existuje interval spolehlivosti, který pokrývá skutečnou hodnotu y. 
Krajní body tohoto intervalu ohraničují kalibrační přímku (meze intervalu spolehlivosti). 
Mezi tímto ohraničení lze očekávat skutečnou kalibrační funkci pro úroveň významnosti , 
která je určena pomocí kvantitu t-rozdělení podle Studenta.[40] 
Horní a dolní mez intervalu spolehlivosti je dána rovnicí 
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 9 
2.5.5 Mez detekce 
Detekční limit je absolutní koncentrace analytu, která poskytuje signál rovný trojnásobku 
směrodatné odchylky signálu pozadí a je vyjádřen vztahem 
 
3 bsMD
S

  10 
kde sb je směrodatná odchylka signálu slepého pokusu a S je citlivost, která je dána směrnicí 
kalibrační křivky. [41] 
2.5.6 Mez stanovitelnosti 
Mez stanovitelnosti je nejnižší množství analytu, které můžeme danou metodou stanovit 
s určitou pravděpodobností a je vyjádřena vztahem 
 
10 bsMS
S

  11 
kde sb je směrodatná odchylka signálu slepého pokusu a S je citlivost, která je dána směrnicí 
kalibrační křivky. [41]  
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3 CÍLE PRÁCE 
Cílem této diplomové práce je připravit metodu pro stanovení Pt ve vzorcích z životního 
prostředí. Příprava metody zahrnuje optimalizaci SPE, optimalizaci ETA-AAS a aplikaci 
těchto metod při analýze reálných vzorků. 
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4 EXPERIMENTÁLNÍ ČÁST 
4.1 Přístroje a zařízení 
Pro měření obsahu platiny ve vzorcích byl použit atomový absorpční spektrometr 
s elektrotermickou atomizací ETA-AAS ZEEnit 60 od firmy AnalytikJena AG se 
Zeemanovou korekcí pozadí a autosamplerem (Obrázek 7). Pro měření vzorku byla použita 
grafitová kyveta s platformou. Zdrojem primárního záření byla platinová lampa Hollow 
cathode lamp od firmy Photron z Austrálie. 
 
Obrázek 7: ETA-AAS ZEEnit 60 od firmy AnalytikJena AG (Autor: Hedvika Žajglová) 
Pro prekoncentraci platiny byla sestavena sorpční aparatura. Vzorek byl nasáván pomocí 
čerpadla PCD 82,4 K se čtyřmi kazetami ISMATEC ISO649 přes silikonovou hadičku a byl 
dávkován na SPE kolonky Bond Elut-C18 od firmy Agilent a Strata C18-E od firmy 
Phenomenex. Kolonky byly nasazeny na vakuový systém Baker J. T., spe-12G, který byl 
napojen na vodní vývěvu (Obrázek 8). 
 
Obrázek 8: SPE aparatura (Autor: Hedvika Žajglová) 
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Pro rozklad vzorků byl použit mikrovlnný extraktor Mileston Dygestion/ Drying mls 1200 
s karuselem, který obsahoval šest teflonových patron v keramickém pouzdře (Obrázek 9). 
 
Obrázek 9: Mikrovlnný extraktor Mileston mls 1200 (Autor: Hedvika Žajglová) 
Na navažování chemikálií byly použity digitální analytické váhy Denver Instrument, Merci 
s.r.o. (Obrázek 10) a na rozpouštění těchto chemikálií byla použita magnetická míchačka 
s ohřevem LAVAT. 
 
Obrázek 10: Digitální analytické váhy Denver Instrument, Merci s.r.o. (Autor: Hedvika 
Žajglová) 
Odpařování vzorků probíhalo na elektrické topné desce (Obrázek 11). 
 
Obrázek 11: Elektrická topná deska (Autor: Hedvika Žajglová) 
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4.2 Chemikálie a vzorky 
Všechny použité chemikálie byly čistoty p. a. (pro analysu). 
4.2.1 Standardy 
Pro optimalizaci metody byl použit CRM – vodný kalibrační roztok Pt o koncentraci 
1 ± 0,002 g·l-1 v 5 % HCl z Českého metrologického institutu, ASTASOL® Analytika spol. 
s.r.o., Praha 
4.2.2 Tenzidy 
Septonex
®
 – carbaethoxypentadecyltrimethylammonium bromid (C21H44O2NBr), GNB a.s., 
Praha. 
 
Zephyramin
®
 – benzyldimethyltetradecylammonium chlorid (C23H42NCl), Sigma Aldrich, 
Steinheim, SRN 
 
Ajatin
®
 – benzyldimethyldodecylammonium bromid (C21H38NBr), Sigma Aldrich, Steinheim, 
SRN 
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4.2.3 Chemikálie použité pro přípravu roztoků iontů 
Chlorid hořečnatý hexahydrát (MgCl2·6H2O), Merck, Darmstadt, SRN 
Chlorid manganatý tetrahydrát (MnCl2·4H2O), Lachema, Brno, ČR 
Clorid sodný (NaCl), Penta, Chrudim, ČR 
Chlorid hlinitý hexahydrát (AlCl3·6H2O), Lachema, Brno, ČR 
Hydrogenfosforečnan draselný (K2HPO4), Lachema, Brno, ČR 
Chlorid draselný (KCl), Lachema, Brno, ČR 
Chlorid amonný (NH4Cl), Lachema, Brno, ČR 
Síran sodný dekahydrát (Na2SO4·10H2O), Lachema, Brno, ČR 
Dusičnan sodný (NaNO3), Lachema, Brno, ČR 
Chlorid vápenatý (CaCl2), Merck, Darmstadt, SRN 
Hydrogenuhličitan sodný (NaHCO3), Lachema, Brno, ČR 
Chlorid železitý (FeCl3), Sigma-Aldrich, Steinheim, SRN 
4.2.4 Další použité chemikálie 
Kyselina chlorovodíková 37 %, Analytika spol s.r.o., Praha, ČR 
Kyselina chlorovodíková 35 %, Penta, Chrudim, ČR 
Kyselina dusičná 35 %, Penta, Chrudim, ČR 
Etylalkohol absolutní, Penta, Chrudim, ČR 
Acetonitril, Penta, Chrudim, ČR 
4.2.5 Reálné vzorky 
Jako reálné vzorky byly analyzovány skleněné vzduchové filtry Glass microfibre filtre GF/ C 
Whatman, které byly použity pro odběr vzdušných aerosolů. Filtry byly umístěny ve 
vzorkovači DHA-80 od firmy Digitel Elektronik (Obrázek 12). Tento vzorkovač byl umístěn 
na ulici Údolní v Brně (49°11'53.132"N, 16°35'37.142"E). Silnice má 3 jízdní pruhy a auta 
zde v dopravních špičkách nejezdí plynule, ale stylem stop- start. Vzorky byly odebírány 
každých 24 hodin od 1. 11. 2012 do 30. 1. 2013. Sací objem byl průměrně 789 m3·den-1. Po 
odebrání byl filtr přeložen tak, aby nedocházelo ke ztrátám nachytaného prachového aerosolu 
a byl uložen v plastovém obalu, který byl na obou stranách zataven, aby nedocházelo 
k sekundární kontaminaci nebo ztrátám vzorku. Vzorky byly dodány Mgr. Robetrem Skeřilem 
Ph.D., vedoucím oddělení ochrany čistoty ovzduší z ČHMÚ. Na Obrázek 13, Obrázek 14 
a Obrázek 15 jsou znázorněny hmotnosti prachu a objemy prosátého vzduchu v jednotlivých 
dnech měsíce listopadu 2012, prosince 2012 a ledna 2013. 
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Obrázek 12: Vzorkovač DHA-80[42] 
 
Obrázek 13: Hmotnost prachu a objemu prosátého vzduchu v jednotlivých dnech po 24 h 
expozici a prosátý objem za měsíc listopad 2012 
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Obrázek 14: Hmotnost prachu a objemu prosátého vzduchu v jednotlivých dnech po 24 h 
expozici a prosátý objem za měsíc prosinec 2012 
 
Obrázek 15: Hmotnost prachu a objemu prosátého vzduchu v jednotlivých dnech po 24 h 
expozici a prosátý objem za měsíc leden 2013 
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4.3 Postup optimalizace metody ETA-AAS 
Pří přípravě metody pro stanovování Pt ve vzorcích bylo nutné provést optimalizaci teploty 
pyrolýzy a teploty atomizace. Dále bylo nutné zvolit vhodný rozsah kalibrační křivky, ze 
které byla vypočtena mez detekce a mez stanovitelnosti, a která byla statisticky vyhodnocena. 
Proměřován byl také vliv acidity, modifikátoru, tenzidu a vliv iontů na stanovení Pt pomocí 
ETA-AAS. 
V následujících kapitolách jsou popsány pouze postupy dílčích měření. Zdůvodnění použití 
těchto postupů je popsáno v kapitole 5. 
4.3.1 Postup optimalizace teploty pyrolýzy 
Při této optimalizaci byla použita koncentrace platiny 100 g·l-1. Nejdříve byl připraven 
zásobní roztok platiny o koncentraci 10 mg·l-1. Smícháním 10 l zásobního roztoku platiny 
a 990 l 0,1 mol·l-1 roztoku kyseliny chlorovodíkové, byl pro měření připraven 1 ml roztoku 
o koncentraci 100 g·l-1. Tento roztok byl připraven přímo do vialky. 
Před vlastním měřením byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance na různých 
koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z pěti bodů a byl volen tak, aby 
proměřovaná koncentrace 100 g·l-1 ležela uprostřed kalibrační funkce. Pracovní rozsah byl 
10, 50, 100, 150 a 200 g·l-1 Pt. 
Absorbance připraveného roztoku platiny byla měřena při teplotách pyrolýzy 900, 1000, 
1100, 1200, 1300, 1400, 1500, 1600, 1700 a 1800 °C. Teplota atomizace byla 2200 °C. Při 
každé teplotě byly měřeny 3 paralelní hodnoty absorbance, ze kterých byla vypočtena 
průměrná hodnota absorbance. Z naměřených dat byl vytvořen graf závislosti absorbance na 
teplotě pyrolýzy. Z tohoto grafu byla určena optimální teplota pyrolýzy pro stanovení Pt. 
4.3.2 Postup optimalizace teploty atomizace 
Při optimalizaci teploty atomizace byla také použita koncentrace platiny 100 g·l-1. 
Smícháním 10 l zásobního roztoku platiny a 990 l 0,1 mol·l-1 roztoku kyseliny 
chlorovodíkové, byl pro měření připraven 1 ml roztoku o koncentraci 100 g·l-1. Tento roztok 
byl připraven přímo do vialky. 
Před vlastním měřením byla proměřená kalibrační křivka závislosti absorbance na různých 
koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z pěti bodů a byl volen tak, aby 
proměřovaná koncentrace 100 g·l-1 ležela uprostřed kalibrační funkce. Pracovní rozsah byl 
10, 50, 100, 150 a 200 g·l-1 Pt. 
Absorbance připraveného roztoku byla měřena při teplotách atomizace 2000, 2100, 2200, 
2300 a 2350 °C. Teplota pyrolýzy byla 1600 °C. Při každé teplotě byly měřeny 3 paralelní 
hodnoty absorbance, ze kterých byla vypočtena průměrná hodnota absorbance. Z naměřených 
dat byl vytvořen graf závislosti absorbance na teplotě atomizace. Z tohoto grafu byla určena 
optimální teplota atomizace pro stanovení Pt. 
4.3.3 Volba pracovního rozsahu kalibrační funkce 
Rozsah kalibrační funkce byl volen tak, aby zahrnoval nižší i vyšší koncentrace platiny, které 
byly při optimalizaci metody použity. Jako vhodný se tedy jevil rozsah 10 - 300 g·l-1 Pt. 
Kalibrační funkce byla proměřena při zoptimalizovaných podmínkách ETA-AAS. 
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Absorbance každého bodu kalibrace byla proměřena třikrát. Absorbance slepého pokusu 
(blank), nejnižší koncentrace Pt (10 g·l-1) a nejvyšší koncentrace Pt (300 g·l-1) byly pro 
statistické vyhodnocení kalibrační funkce proměřeny desetkrát. V průběhu celkové 
optimalizace metody byl pro dílčí měření pracovní rozsah kalibrační funkce přizpůsoben 
aktuálně měřené či očekávané koncentraci platiny ve vzorku a vždy obsahoval pět 
naměřených hodnot z pěti kalibračních roztoků. 
4.3.4 Vliv acidity na stanovení platiny 
Pro studování vlivu acidity na stanovení platiny byla použita kyselina chlorovodíková. Pro 
měření bylo připraveno sedm roztoků této kyseliny o koncentraci 0,001; 0,01; 0,05; 0,1; 0,2; 
0,5 a 0,9 mol·l-1. Koncentrace platiny byla ve všech roztocích stejná a činila 100 g·l-1. Pro 
měření byly použity optimalizované podmínky ETA-AAS. 
Před vlastním měřením byla proměřená kalibrační křivka závislosti absorbance na různých 
koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z pěti bodů a byl volen tak, aby 
proměřovaná koncentrace 100 g·l-1 ležela uprostřed kalibrační funkce. Pracovní rozsah byl 
10, 50, 100, 150 a 200 g·l-1 Pt. 
U připravené sady roztoků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého roztoku měřena 
třikrát. Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý roztok. Ze 
získaných dat byl vytvořen graf závislosti absorbance na koncentraci kyseliny 
chlorovodíkové. Z tohoto grafu byla určena optimální koncentrace HCl, která byla využívána 
při dalších měřeních. 
4.3.5 Vliv modifikátorů matrice Pd(NO3)2 a Mg(NO3)2 na stanovení platiny 
Pro posouzení vlivu modifikátoru na stanovení platiny byly použity dva modifikátory matrice 
- dusičnan palladnatý a dusičnan hořečnatý. Pro měření byly připraveny čtyři roztoky pro 
každý z modifikátorů o koncentraci 0,5; 1; 2 a 5 mg·l-1. Koncentrace platiny byla ve všech 
roztocích stejná a činila 100 g·l-1. 
Před vlastním měřením byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance na různých 
koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z pěti bodů a byl volen tak, aby 
proměřovaná koncentrace 100 g·l-1 ležela uprostřed kalibrační funkce. Pracovní rozsah byl 
10, 50, 100, 150 a 200 g·l-1 Pt. 
U připravené sady roztoků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého roztoku měřena 
třikrát. Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý roztok. Ze 
získaných dat byl vytvořen graf, ve kterém byly hodnoty signálů absorbancí roztoků 
modifikátorů porovnány se signálem absorbance čistého roztoku platiny. Na základě tohoto 
grafu bylo vytvořeno vyhodnocení. 
4.3.6 Vliv tenzidu Septonexu® na stanovení platiny 
Pro posouzení vlivu Septonexu® na stanovení platiny bylo připraveno třináct roztoků 
o koncentraci 1·10-5; 2,5·10-5; 5·10-5; 7,5·10-5 až 1·10-2 mol·l-1. Koncentrace platiny byla ve 
všech roztocích stejná a činila 100 g·l-1. 
Před vlastním měřením byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance na různých 
koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z pěti bodů a byl volen tak, aby 
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proměřovaná koncentrace 100 g·l-1 ležela uprostřed kalibrační funkce. Pracovní rozsah byl 
10, 50, 100, 150 a 200 g·l-1 Pt. 
U připravené sady roztoků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého roztoku měřena 
třikrát. Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý roztok. Ze 
získaných dat byl vytvořen graf závislosti absorbance na koncentraci Septonexu®. 
Z vyhodnoceného grafu byl posouzen vliv koncentrace Septonexu® na stanovení platiny. 
4.3.7 Vliv vybraných iontů na stanovení platiny 
Pro posouzení vlivu iontů na stanovení platiny bylo použito dvanáct iontů Mn2+, Al3+, NH4
+
, 
K
+
, Na
+
, Ca
2+
, Mg
2+
, SO4
2-
, PO4
3-
, HCO3
-
, NO3
-
 a Fe
3+. Pro každý iont byly připraveny tři 
roztoky s nadbytky v poměru 100:1, 1000:1 a 2500:1 ke koncentraci platiny. Koncentrace 
platiny byla ve všech roztocích stejná a činila 100 g·l-1. Po přepočtení poměrů byla 
koncentrace každého iontu 10, 100 a 250 mg·l-1. 
Před vlastním měřením byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance na různých 
koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z pěti bodů a byl volen tak, aby 
proměřovaná koncentrace 100 g·l-1 ležela uprostřed kalibrační funkce. Pracovní rozsah byl 
10, 50, 100, 150 a 200 g·l-1 Pt. 
U všech připravených roztoků byla třikrát proměřena absorbance. Z těchto tří hodnot byla 
získána průměrná hodnota absorbance pro každý roztok. Ze získaných dat byl vytvořen graf, 
ve kterém byly hodnoty signálů absorbancí roztoků iontů porovnány se signálem absorbance 
čistého roztoku platiny. Na základě tohoto grafu bylo vytvořeno vyhodnocení. 
4.4 Postup optimalizace metody SPE 
Při přípravě sorpčního procesu pro zakoncentrování platiny byly postupně optimalizovány 
jednotlivé kroky. Tento sorpční proces se skládá ze čtyř po sobě následujících kroků, které 
jsou popsány v kapitole 2.4.6. V následujících kapitolách jsou popsány pouze postupy dílčích 
měření. Zdůvodnění použití těchto postupů je popsáno v kapitole 4. 
4.4.1 Předběžný test SPE 
Sorbent použitý v kolonkách Stratus firmy Phenomenex byl silikagel modifikovaný 
oktadecylem C18-E. Kolonky Agilent obsahovaly jako sorbent silikagel modifikovaný 
oktadecylem C18.  Pro ověření správné funkce kolonek bylo nutné provést předběžný test. 
Pro postup měření bylo využito poznatků z článku [43].  
Na kondicionaci kolonky bylo použito 10 ml etanolu, následně 10 ml vody a nakonec 10 ml 
0,001 mol·l-1 roztoku Septonexu®. Po kondicionaci bylo aplikováno 50 ml roztoku vzorku. 
Tento roztok obsahoval 40 g·l-1 platiny v 0,1 mol·l-1 HCl a 0,001 mol·l-1 Septonexu®. Po 
sorpci proběhlo promytí sorbentu 10 ml vody a eluce 10 ml etanolu. Eluát byl odpařen 
v teflonové misce. Odparek byl vypláchnut malým množstvím 0,1 mol·l-1 HCl a byl 
kvantitativně převeden do 10 ml odměrné baňky, která byla doplněna po rysku 0,1 mol·l-1 
roztokem HCl. Sorpce proběhla paralelně na dvou kolonkách. 
Před vlastním měřením na ETA-AAS byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance 
na různých koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z šesti bodů a byl volen tak, 
aby zahrnoval koncentraci Pt na vstupu, která činila 40 g·l-1 a koncentraci Pt na výstupu, 
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jejíž očekávaná koncentrace po sorpci byla 200 g·l-1. Pracovní rozsah byl 10, 40, 100, 150, 
200 a 250 g·l-1 Pt. 
U získaných vzorků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého vzorku měřena třikrát. 
Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý vzorek. Průměrná 
hodnota absorbance byla dosazena do rovnice regrese kalibrační funkce a byla vypočtena 
hodnota koncentrace platiny. Hodnota koncentrace platiny na výstupu byla porovnána 
s koncentrací platiny na vstupu a účinnost zakoncetrování byla vyhodnocena v procentech. Po 
získání výsledků byla zhodnocena účinnost obou druhů kolonek, kdy lepší účinnost 
vykazovala kolonka Agilent. Proto byla použita pro další kroky optimalizace SPE. 
4.4.2 Vliv koncentrace Septonexu® na účinnost sorpce Pt 
Pro posouzení vlivu koncentrace Septonexu® na účinnost zakoncentrování Pt byly připraveny 
čtyři roztoky o koncentraci Septonexu® 0,0005; 0,001; 0,005 a 0,01 mol·l-1. Každý roztok 
obsahovat 40 g·l-1 platiny v prostředí 0,1 mol·l-1 HCl. Objem roztoku pro každou koncentraci 
byl 150 ml. Dvakrát 50 ml bylo použito pro sorpci. Ze zbylého objemu bylo odebráno 10 ml 
pro proměření koncentrace Pt na vstupu. Zároveň byly připraveny čtyři roztoky o objemu 
25 ml se stejnými koncentracemi Septonexu® v prostředí 0,1 mol·l-1 HCl. Dvakrát 10 ml 
z tohoto roztoku bylo použito na kondicionaci kolonek. 
Na kondicionaci kolonky bylo použito 10 ml etanolu, následně 10 ml vody a nakonec 10 ml 
roztoku testované koncentrace Septonexu®. Po kondicionaci bylo aplikováno 50 ml roztoku 
vzorku. Po sorpci proběhlo promytí sorbentu 10 ml vody a eluce 10 ml etanolu. Eluát byl 
odpařen v teflonové misce na elektrické topné desce. Odparek byl vypláchnut malým 
množstvím 0,1 mol·l-1 HCl a byl kvantitativně převeden do 10 ml odměrné baňky, která byla 
doplněna po rysku 0,1 mol·l-1 roztokem HCl. Každá testovaná koncentrace Septonexu® byla 
sorbována paralelně na dvou kolonkách. 
Před vlastním měřením na ETA-AAS byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance 
na různých koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z šesti bodů a byl volen tak, 
aby zahrnoval koncentraci Pt na vstupu, která činila 40 g·l-1 a koncentraci Pt na výstupu, 
jejíž očekávaná koncentrace po sorpci byla 200 g·l-1. Pracovní rozsah byl 10, 40, 100, 150, 
200 a 250 g·l-1 Pt. 
U získaných vzorků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého vzorku měřena třikrát. 
Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý vzorek. Průměrná 
hodnota absorbance byla dosazena do rovnice regrese kalibrační funkce a byla vypočtena 
hodnota koncentrace platiny. Hodnota koncentrace platiny na výstupu byla porovnána 
s koncentrací platiny na vstupu a účinnost zakoncetrování byla vyhodnocena v procentech. 
Stejným způsobem byla porovnána účinnost zakoncentrování Pt se Septonexem® ve vstupním 
roztoku o koncentraci 0,005 mol·l-1 a bez Septonexu® ve vstupním roztoku.  
4.4.3 Vliv elučních činidel na eluci Pt 
Pro posouzení bylo použito šest různých elučních směsí. Použit byl čistý etanol a acetonitril, 
směs etanol:HCl (4:1), směs acetonitril:HCl (4:1), směs etanol:acetonitril (1:1) a směs 
etanol:acetonitril:HCl (2:2:1). Bylo připraveno 0,7 l vstupního roztoku, který obsahoval 
40 g·l-1 Pt v prostředí 0,1 mol·l-1 HCl a 0,005 mol·l-1 Septonexu®. Dvanáctkrát 50 ml bylo 
použito pro sorpci. Ze zbylého objemu bylo odebráno 10 ml pro proměření koncentrace Pt na 
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vstupu. Na kondicionaci kolonek byl připraven roztok 0,005 mol·l-1 Septonexu® v prostředí 
0,1 mol·l-1 HCl. 
Na kondicionaci kolonky bylo použito 10 ml etanolu, následně 10 ml vody a nakonec 10 ml 
0,005 mol·l-1 roztok Septonexu®. Po kondicionaci bylo aplikováno 50 ml roztoku vzorku. Po 
sorpci proběhlo promytí sorbentu 10 ml vody a eluce 10 ml testovaných elučních směsí. Eluát 
byl odpařen v teflonové misce. Odparek byl vypláchnut malým množstvím 0,1 mol·l-1 HCl a 
byl kvantitativně převeden do 10 ml odměrné baňky, která byla doplněna po rysku 0,1 mol·l-1 
roztokem HCl. Každá testovaná eluční směs byla použita paralelně na dvou kolonkách. 
Před vlastním měřením na ETA-AAS byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance 
na různých koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z šesti bodů a byl volen tak, 
aby zahrnoval koncentraci Pt na vstupu, která činila 40 g·l-1 a koncentraci Pt na výstupu, 
jejíž očekávaná koncentrace po sorpci byla 200 g·l-1. Pracovní rozsah byl 10, 40, 100, 150, 
200 a 250 g·l-1 Pt. 
U získaných vzorků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého vzorku měřena třikrát. 
Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý vzorek. Průměrná 
hodnota absorbance byla dosazena do rovnice regrese kalibrační funkce a byla vypočtena 
hodnota koncentrace platiny. Hodnota koncentrace platiny na výstupu byla porovnána 
s koncentrací platiny na vstupu a účinnost zakoncetrování byla vyhodnocena v procentech. 
4.4.4 Vliv acidity na účinnost sorpce Pt 
Pro posouzení vlivu koncentrace HCl na účinnost zakoncentrování Pt bylo připraveno šest 
roztoků o koncentraci HCl 0,001; 0,01; 0,05; 0,1; 0,5 a 1 mol·l-1. Každý roztok obsahoval 
40 g·l-1 v prostředí 0,005 mol·l-1 Septonexu®. Objem roztoku pro každou koncentraci byl 
150 ml. Dvakrát 50 ml bylo použito pro sorpci. Ze zbylého objemu bylo odebráno 10 ml pro 
proměření koncentrace Pt na vstupu. Zároveň bylo připraveno šest roztoků o objemu 25 ml se 
stejnými koncentracemi HCl v prostředí 0,005 mol·l-1 Septonexu®. Dvakrát 10 ml z tohoto 
roztoku bylo použito na kondicionaci kolonek. 
Na kondicionaci kolonky bylo použito 10 ml etanolu, následně 10 ml vody a na konec 10 ml 
roztoku testované koncentrace HCl. Po kondicionaci bylo aplikováno 50 ml roztoku vzorku. 
Po sorpci proběhlo promytí sorbentu 10 ml vody a eluce 10 ml acetonitrilu. Eluát byl odpařen 
v teflonové misce. Odparek byl vypláchnut malým množstvím 0,1 mol·l-1 HCl a byl 
kvantitativně převeden do 10 ml odměrné baňky, která byla doplněna po rysku 0,1 mol·l-1 
roztokem HCl. Každá testovaná koncentrace HCl byla sorbována paralelně na dvou 
kolonkách. 
Před vlastním měřením na ETA-AAS byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance 
na různých koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z šesti bodů a byl volen tak, 
aby zahrnoval koncentraci Pt na vstupu, která činila 40 g·l-1 a koncentraci Pt na výstupu, 
jejíž očekávaná koncentrace po sorpci byla 200 g·l-1. Pracovní rozsah byl 10, 40, 100, 150, 
200 a 250 g·l-1 Pt. 
U získaných vzorků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého vzorku měřena třikrát. 
Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý vzorek. Průměrná 
hodnota absorbance byla dosazena do rovnice regrese kalibrační funkce a byla vypočtena 
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hodnota koncentrace platiny. Hodnota koncentrace platiny na výstupu byla porovnána 
s koncentrací platiny na vstupu a účinnost zakoncetrování byla vyhodnocena v procentech. 
4.4.5 Vliv tenzidů Zephyraminu® a Ajatinu® na účinnost sorpce platiny 
Pro posouzení vlivu jiných tenzidů byly připraveny zásobní roztoky tenzidů Zephyraminu® a 
Ajatinu
®
 o koncentraci 0,05 mol·l-1. Z každého zásobního roztoku bylo připraveno 25 ml 
roztoku o koncentraci 0,005 mol·l-1 v prostředí 0,1 mol·l-1 kyseliny HCl. Dvakrát 10 ml 
z každého roztoku bylo použito na kondicionaci kolonek. Dále bylo připraveno 150 ml 
roztoku pro každý z tenzidů, který obsahoval 40 g·l-1 platiny v prostředí 0,1 mol·l-1 HCl. 
Dvakrát 50 ml tohoto roztoku bylo použito pro sorpci. Ze zbylého objemu bylo odebráno 
10 ml pro proměření koncentrace Pt na vstupu. 
Na kondicionaci kolonky bylo použito 10 ml etanolu, následně 10 ml vody a na konec 10 ml 
roztoku testovaného tenzidu. Po kondicionaci bylo aplikováno 50 ml roztoku vzorku. Po 
sorpci proběhlo promytí sorbentu 10 ml vody a eluce 10 ml acotonitrilu. Eluát byl odpařen 
v teflonové misce. Odparek byl vypláchnut malým množstvím 0,1 mol·l-1 HCl a byl 
kvantitativně převeden do 10 ml odměrné baňky, která byla doplněna po rysku 0,1 mol·l-1 
roztokem HCl. Každý testovaný tenzid byl sorbován paralelně na dvou kolonkách. 
Před měřením vzorků na ETA-AAS byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance 
na různých koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z šesti bodů a byl volen tak, 
aby zahrnoval koncentraci Pt na vstupu, která činila 40 g·l-1 a koncentraci Pt na výstupu, 
jejíž očekávaná koncentrace po sorpci byla 200 g·l-1. Pracovní rozsah byl 10, 40, 100, 150, 
200 a 250 g·l-1 Pt. 
U získaných vzorků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého vzorku měřena třikrát. 
Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý vzorek. Průměrná 
hodnota absorbance byla dosazena do rovnice regrese kalibrační funkce a byla vypočtena 
hodnota koncentrace platiny. Hodnota koncentrace platiny na výstupu byla porovnána 
s koncentrací platiny na vstupu a účinnost zakoncetrování byla vyhodnocena v procentech. 
4.4.6 Vliv vybraných iontů na účinnost sorpce Pt 
Pro posouzení vlivu iontů bylo připraveno dvanáct roztoků iontů Mn2+, Al3+, NH4
+
, K
+
, Na
+
, 
Ca
2+
, Mg
2+
, SO4
2-
, PO4
3-
, HCO3
-
, NO3
-
 a Fe
3+. Objem připravovaných roztoků byl 150 ml a 
obsahoval 40 g·l-1 platiny v prostředí 0,1 mol·l-1 HCl a 0,005 mol·l-1 Septonexu®. 
Koncentrace iontu v tomto roztoku byl tisíci násobek koncentrace platiny, tedy 40 mg·l-1. 
Dvakrát 50 ml tohoto roztoku bylo použito pro sorpci. Zároveň byl připraven kondicionační 
roztok Septonexu
®
 o koncentraci 0,005 mol·l-1 v prostředí 0,1 mol·l-1 HCl. 
Na kondicionaci kolonky bylo použito 10 ml etanolu, následně 10 ml vody a nakonec 10 ml 
roztoku Septonexu
®
. Po kondicionaci bylo aplikováno 50 ml roztoku vzorku. Po sorpci 
proběhlo promytí sorbentu 10 ml vody a eluce 10 ml acotonitrilu. Eluát byl odpařen 
v teflonové misce. Odparek byl vypláchnut malým množstvím 0,1 mol·l-1 HCl a byl 
kvantitativně převeden do 10 ml odměrné baňky, která byla doplněna po rysku 0,1 mol·l-1 
roztokem HCl. Každý testovaný iont byl sorbován paralelně na dvou kolonkách. 
Před vlastním měřením na ETA-AAS byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance 
na různých koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z šesti bodů a byl volen tak, 
aby zahrnoval koncentraci Pt na vstupu, která činila 40 g·l-1 a koncentraci Pt na výstupu, 
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jejíž očekávaná koncentrace po sorpci byla 200 g·l-1. Pracovní rozsah byl 10, 40, 100, 150, 
200 a 250 g·l-1 Pt. 
U získaných vzorků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého vzorku měřena třikrát. 
Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý vzorek. Průměrná 
hodnota absorbance byla dosazena do rovnice regrese kalibrační funkce a byla vypočtena 
hodnota koncentrace platiny. Hodnota koncentrace platiny na výstupu byla porovnána 
s koncentrací platiny na vstupu a účinnost zakoncetrování byla vyhodnocena v procentech. 
4.4.7 Opakovatelnost metody 
Pro posouzení opakovatelnosti metody byl připraven roztok s obsahem platiny 40 g·l-1 
v prostředí 0,1 mol·l-1 HCl a 0,005 mol·l-1 Septonexu®. Objem připraveného roztoku byl 
600 ml. Desetkrát 50 ml tohoto roztoku bylo použito pro sorpci. Zároveň byl připraven 
kondicionační roztok Septonexu® o koncentraci 0,005 mol·l-1 v prostředí 0,1 mol·l-1. 
Na kondicionaci kolonky bylo použito 10 ml etanolu, následně 10 ml vody a na konec 10 ml 
roztoku Septonexu
®
. Po kondicionaci bylo aplikováno 50 ml roztoku vzorku. Po sorpci 
proběhlo promytí sorbentu 10 ml vody a eluce 10 ml acotonitrilu. Eluát byl odpařen 
v teflonové misce. Odparek byl vypláchnut malým množstvím 0,1 mol·l-1 HCl a byl 
kvantitativně převeden do 10 ml odměrné baňky, která byla doplněna po rysku 0,1 mol·l-1 
roztokem HCl. Proběhlo deset paralelních sorpcí na kolonkách. 
Před vlastním měřením na ETA-AAS byla proměřena kalibrační křivka závislosti absorbance 
na různých koncentracích Pt. Pracovní rozsah kalibrace se skládal z šesti bodů a byl volen tak, 
aby zahrnoval koncentraci Pt na vstupu, která činila 40 g·l-1 a koncentraci Pt na výstupu, 
jejíž očekávaná koncentrace po sorpci byla 200 g·l-1. Pracovní rozsah byl 10, 40, 100, 150, 
200 a 250 g·l-1 Pt. 
U získaných vzorků byla proměřena absorbance. Ta byla u každého vzorku měřena třikrát. 
Z těchto tří hodnot byla získána průměrná hodnota absorbance pro každý vzorek. Průměrná 
hodnota absorbance byla dosazena do rovnice regrese kalibrační funkce a byla vypočtena 
hodnota koncentrace platiny. Hodnota koncentrace platiny na výstupu byla porovnána 
s koncentrací platiny na vstupu a účinnost zakoncetrování byla vyhodnocena v procentech. 
4.5 Postup rozkladu reálných vzorků 
Extrakce platiny z filtrů (Obrázek 16) byla provedena pomocí mikrovlnného rozkladu 
a lučavky královské. 
Filtry byly vždy složeny tak, aby nachytaný prach zůstal uvnitř filtru. Karusel v mikrovlnné 
peci obsahoval šest teflonových patron. Do těchto patron bylo, po jejich předchozím vyčištění 
HNO3, nadávkováno vždy 8 ml lučavky královské (HCl:HNO3, 3:1). Do takto připravených 
patron byly vloženy filtry. Program použitý pro extrakci je uveden v Tabulka 2. Po skončení 
extrakce byl karusel ponechán asi půl hodiny v digestoři, aby řádně vychladl. Jednotlivé filtry 
byly z teflonových patron vyjmuty pomocí plastové pinzety a vloženy do teflonové kádinky. 
Teflonové patrony byly vyplachovány Mill-Q vodou. Do této vody byly také ponořeny filtry 
po extrakci. V této lázni byly ponechány 24 hodin, aby došlo k jejich vylouhování. Protože se 
z filtrů do vody uvolnila kyselina s vyextrahovanými analyty, byl roztok dostatečně kyselý a 
nebylo potřeba ho konzervovat kyselinou chlorovodíkovou. Po 24 hodinách byly filtry 
opláchnuty Mill-Q vodou. Všechen získaný roztok byl odpařen skoro do sucha. Celkový 
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odparek vznikl vždy smícháním extraktů z třiceti filtrů, což odpovídá kalendářnímu měsíci. 
Odparek byl naředěn vodou a přefiltrován přes filtrační papír. Po přefiltrování byl odparek 
naředěn do 200 ml do odměrné baňky. K tomuto roztoku byl přidán Septonex® tak, aby jeho 
koncentrace v roztoku byla 0,005 mol·l-1. Sorpce a eluce probíhala podle optimalizované 
metody SPE. Zkoncentrovaný vzorek na objem 25 ml byl měřen podle optimalizovaných 
podmínek pro ETA-AAS. 
Tabulka 2: Program pro rozklad reálných vzorků a čištění 
Program 
Rozklad vzorků Čištění patron 
200 W 2 minuty 200 W 2 minuty 
400 W 2 minuty 400 W 2 minuty 
0 W 5 minut 0 W 2 minut 
600 W 10 minut 600 W 5 minut 
Chlazení 20 minut Chlazení 15 minut 
 
 
Obrázek 16: Skleněné vzduchové filtry po 24 hodinové expozici. Pro analýzu byly používány 
filtry vlevo na obrázku. (Autor: Hedvika Žajglová) 
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5 VÝSLEDKY A DISKUZE 
5.1 Optimalizace ETA-AAS 
5.1.1 Optimalizace teplotního programu 
Při optimalizaci teplotního programu byly optimalizovány teploty pyrolýzy a atomizace. 
Proměřované teploty měly různý vliv na velikost a tvar píku. U pyrolýzy se jako optimální 
jevila teplota 1600 °C (Obrázek 17). Při této teplotě měl signál nejhladší průběh a plocha 
píku, tedy i absorbance, byly největší. U atomizace byl tento jev pozorován při teplotě 
2300 °C, proto byla tato teplota zvolena za optimální (Obrázek 18). Vysoké teploty zaručují 
eliminaci případné interference doprovodných prvků. Při špatně zvoleném teplotním 
programu by mohlo docházet k nedokonalé atomizaci platiny, kvůli jejím případným 
interakcím s matricí. 
Šířka štěrbiny byla nastavena na 0,2 nm. Rozšíření štěrbiny bylo doprovázeno větším šumem 
pozadí a sníženou plochou píku, proto byla šířka 0,2 nm zvolena za optimální. Platina byla 
měřena při vlnové délce 265,9 nm. Tato vlnová délka byla doporučena výrobcem. Proud 
přiváděný na lampu činil 8 mA. Při jakékoliv změně proudu docházelo k poklesu signálu. 
Následkem toho byla snížena plocha píku. 
Výsledný teplotní program a parametry používané při dalších měřeních jsou uvedeny 
v Tabulka 3 a Tabulka 4. 
Tabulka 3: Teplotní program ETA-AAS 
 
t 
[°C] 
Rampa 
[°C·s-1] 
Doba 
držení 
[s] 
Čas 
[s] 
Sušení 90 5 20 34 
Sušení 105 3 20 25 
Sušení 110 2 10 12,5 
Pyrolýza 1600 250 10 16 
Atomizace 2300 1400 8 8,5 
Čištění 2400 500 4 4,2 
Tabulka 4: Podmínky měření 
Kyveta Grafitová kyveta s platformou 
Šířka štěrbiny 0,2 nm 
Vlnová délka měření 265,9 nm 
Proud 8 mA 
Objem nástřiku 20 l 
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Obrázek 17: Závislost absorbance Pt na změnách teploty pyrolýzy 
 
Obrázek 18: Závislost absorbance Pt na změnách teploty atomizace 
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5.1.2 Kalibrační funkce 
Rozsah kalibrační funkce byl volen tak, aby zahrnoval všechny koncentrace platiny použité 
při veškerých měřeních nutných k optimalizaci metody. Rozsah této funkce tedy zahrnuje 10 
až 300 g·l-1 platiny. Tato široká škála koncentrací ukazuje, že metodu je možné použít pro 
měření jak stopových množství platiny, tak její vyšší koncentrace získané například při 
analýzách automobilových katalyzátorů. Tento rozsah byl u dílčích měření upraven vždy tak, 
aby měřená koncentrace ležela uprostřed (optimalizace ETA-AAS) nebo aby všechny měřené 
koncentrace v daném úkonu byly v pracovním rozsahu kalibrační funkce zahrnuty 
(optimalizace SPE). Z ekonomických a časových důvodů měla kalibrační funkce při dílčích 
měření 5 – 6 bodů. 
Kalibrační funkce byla podrobena statistickému vyhodnocení (Obrázek 19). Podle rovnice 1 -
 4 byla vypočtena homogenita rozptylu, kdy hodnota PG1  F. Znamená to, že rozdíl mezi 
rozptyly 2
1s a
2
2s  není významný a není nutná žádná úprava rozsahu kalibrační funkce. Podle 
rovnice 5 – 8 byla vypočtena linearita funkce. Hodnota PG2  F, což znamená, že kalibrační 
funkce je lineární. Podle rovnice 9 byla vypočtena horní (HMIS) a dolní (DMIS) mez 
intervalu spolehlivosti. Mez detekce byla vypočtena z rovnice 10 a mez stanovitelnosti podle 
rovnice 11. Výsledné hodnoty všech výpočtů jsou uvedeny v Tabulka 5. 
 
Tabulka 5: Hodnoty získané z kalibrační křivky 
LOD 1,137 g·l-1 
LOQ 3,791 g·l-1 
PG1 0,068 
F1 6,541 
PG2 0,087 
F2 2,066 
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Obrázek 19: Kalibrační funkce s vyznačenou horní a dolní mezí intervalu spolehlivosti, mezí 
detekce a mezí stanovitelnosti 
5.1.3 Vyhodnocení vlivu acidity na stanovení platiny 
Všechny roztoky platiny byly uchovávané v prostředí 0,1 mol·l-1 kyseliny chlorovodíkové. Ta 
udržovala platinu v roztoku a zabraňovala tak její případné sorpci na stěny nádoby, ve které 
byl roztok uchováván. Bylo tedy nutné zjistit vhodnou koncentrace této kyseliny, která těmto 
jevům zabrání. Při nižších koncentracích HCl byla plocha a výška píku menší, což znamená 
nižší signál a menší množství platiny, která se mohla ještě před měřením na ETA-AAS 
nasorbovat na stěny odměrné baňky nebo vialky. Dalším důvodem snížení koncentrace 
platiny v roztoku může být přechod na elementární formu, kterému kyselina o určité 
koncentraci zabraňuje. Tyto koncentrace se nejevily jako vhodné pro další měření. Jako 
nejvhodnější se jevila 0,1 mol·l-1 HCl (Obrázek 20). HCl o koncentraci 0,2 mol·l-1, byla vyšší, 
ale rozdíl oproti 0,1 mol·l-1 není významný. Dalším důvodem zvolení 0,1 mol·l-1 HCl je její 
časté využití při analýzách platiny. 
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Obrázek 20: Vliv koncentrace HCl na stanovení platiny 
5.1.4 Posouzení vlivu modifikátorů Pd(NO3)2 a Mg(NO3)2 na stanovení platiny 
Modifikátory matrice hrají významnou roli při eliminaci interferencí. Použití určitého 
modifikátoru o určité koncentraci může významně ovlivnit výsledky analýzy. Modifikátor 
matrici odstraňuje ze vzorku během pyrolýzy. Sloučeniny analytu zůstávají v atomizátoru. 
Modifikátor tedy převádí matrici na těkavé sloučeniny. Nevhodný modifikátor může sám 
způsobit interference. 
Pozorovány byly účinky různých koncentrací modifikátorů Pd(NO3)2 a Mg(NO3)2. 
Absorbance naměřená u koncentrace 100 mg·l-1 platiny byla považována za 100 %. 
Absorbance naměřené u různých koncentrací modifikátorů, pak byly k této hodnotě vztaženy. 
Z Obrázek 21 vyplývá, že ani jeden z modifikátorů nemá vliv na výšku ani plochu a tvar píku. 
Oba modifikátory tedy mohou být tedy v případě potřeby použity při analýze reálných 
vzorků. 
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Obrázek 21: Vliv modifikátoru na „návratnost“ absorpčního signálu platiny. Pravá osa y 
znázorňuje Pd(NO3)2 a levá osa y znázorňuje Mg(NO3)2 
5.1.5 Vliv různých koncentrací Septonexu® na stanovení platiny 
Tenzidy obecně patří mezi povrchově aktivní látky. Pokud je koncentrace tenzidu v roztoku 
malá, je v něm přítomen v monomerní disociované formě, což mu umožňuje tvořit iontové 
asociáty s ionty opačně nabitými.  
V našem případě byl použit kationaktivní tenzid Septonex®, který obsahuje kationtovou 
amoniovou skupinu. U různých koncentrací Septonexu® byl pozorován jejich vliv na intenzitu 
absorpčního signálu platiny. Nejnižší bod na Obrázek 22 znázorňuje kritickou micelární 
koncentraci Septonexu
®. Při této koncentraci začne tenzid tvořit micely. Tato micelární fáze 
stabilizuje vznik iontových asociátů, ale zároveň může negativně ovlivnit měřený signál. 
Tento negativní vliv se projevuje u koncentrace Septonexu®5·10-5 - 1·10-3 mol·l-1. 
U koncentrace 5·10-3 mol·l-1 už tento jev není tolik patrný. Proto byla tato koncentrace 
zvolena pro analýzu a využití při SPE. 
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Obrázek 22: Vliv koncentrace Septonexu® na stanovení platiny ve vzorku 
5.1.6 Posouzení vlivu iontů na stanovení platiny 
Protože optimalizace metody byla provedena za účelem analýzy vzorků z životního prostředí, 
byl posouzen i vliv iontů, které se nachází především ve vodách. Ze sledovaných iontů, které 
jsou uvedeny na Obrázek 23, žádný nejevil negativní rušivý vliv. Pouze fosforečnany, 
hydrogenuhličitany, dusičnany a železité ionty zvyšovaly signál, čímž působily pozitivní 
chybu. 
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Obrázek 23: Vliv iontů na stanovení platiny 
5.2 Optimalizace metody SPE 
5.2.1 Výběr vhodného sorbentu 
Principem sorpce byla separace platiny na základě tvorby iontových asociátů kationového 
tenzidu Septonexu
®
 s chlorokomplexy platiny. Chlorokomplexy platiny se navázaly na 
amoniový iont ve struktuře Septonexu® a spolu s ním interagovaly s pevným sorbentem. 
Porovnávány byly kolonky Strata C18-E a Bond Elut C18. Písmeno „E“ u kolonek Strata 
znamená „endcapped“. Běžně uhlíkatý řetězec obsahuje volnou OH skupinu, která je u 
kolonek Strata nahrazena kratším uhlovodíkovým řetězcem (např. methyl, trimethyl). Díky 
tomu při sorpci nedošlo ke kvantitativnímu zachycení platiny. Maximální účinnost 
zakoncentrování na těchto kolonkách byla pouze 43 %. U kolonek Agilent byla účinnost 
zakoncentrování 93 %. Silikagel modifikovaný oktadecylovým řetězcem s volnými OH 
skupinami je pro prekoncentraci platiny vhodnější. U OH skupiny vodík disociuje a místo H+ 
se snadněji váže větší molekula kationového tenzidu. Z tohoto důvodu byly kolonky Agilent 
Bond Elut C-18 (Obrázek 24) používány při všech dalších sorpcích.  
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Obrázek 24: Kolonka Agilent Bond Elut C18 (Autor: Hedvika Žajglová) 
5.2.2 Posouzení vlivu koncentrace Septonexu® na účinnost sorpce platiny 
Nejprve byla posouzena přítomnost Septonexu® ve vzorku před prekoncentrací. Na Obrázek 
25 je znázorněná účinnost zakoncentrování platiny při použití Septonexu® ve vstupním 
vzorku o koncentraci 0,006 mol·l-1 a bez přítomnosti Septonexu® na vstupu. Pokud do vzorku 
před prekoncentací přidáme Septonex®, je účinnost zakoncentrování přibližně o 15 % lepší. 
Lepší účinnosti je dosaženo proto, že iontové asociáty s chlorokomplexy platiny se vytváří jak 
v roztoku před prekoncentrací, tak i při sorpci na sorbent, který obsahuje volné kationty 
tenzidu. 
Dále bylo nutné zjistit vhodnou koncentraci Septonexu®, při které bude účinnost 
zakoncentrování nejlepší. Ze čtyř různých koncentrací, jejichž vliv na prekoncentraci je 
uveden na Obrázek 26, jsme jako optimální zvolili 0,005 mol·l-1. 
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Obrázek 25: Vliv přítomnosti Septonexu® ve vzorku pře sorpcí 
 
Obrázek 26: Vliv koncentrace Septonexu ® na účinnost sorpce platiny 
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5.2.3 Posouzení vlivu elučních činidel 
Jako eluční činidla byla použita organická rozpouštědla, díky nimž dochází k desorpci 
analytu. Organická rozpouštědla obecně snižují stupeň pokrytí povrchu sorbentu iontovým 
asociálem, čímž snižují zadržení asociátů na sorbentu. Schopnost organických rozpouštědel 
plnit tuto funkci je však rozdílná. Proto bylo nutné posoudit, která z elučních činidel či 
elučních směsí, budou poskytovat nejlepší výsledky. 
Účinnost desorpce směsi etanol:acetonitril (1:1) byla 79,8 %. Tato směs se jevila jako 
nejméně vhodná pro eluci. Z ostatních použitých elučních činidel měl nejlepší výsledek 
acetonitril. Jeho účinnost eluce byla 95 %, a proto byl zvolen za optimální a byl používán při 
dalších měřeních (Obrázek 27). 
 
Obrázek 27: Účinnost eluce a závislosti na použitém elučním činidle 
5.2.4 Vliv koncentrace HCl na účinnost sorpce 
Kyselina chlorovodíková poskytuje s platinou chlorokomplexy, které tvoří spolu se 
Septonexem
®
 iontové asociáty. Díky těmto reakcím dochází k účinné sorpci platiny na pevný 
sorbent. Koncentrace kyseliny se významně podílí na tvorbě těchto asociátů i na celkové 
stabilitě platiny v roztoku. 
U nižších koncentrací kyselin je účinnost sorpce platiny nižší (Obrázek 28). Důvodem může 
být jak špatná tvorba iontových asociátů, tak špatná stabilita platiny v roztoku, kdy se platina 
může sorbovat na stěny kádinky nebo na stěny silikonové hadičky, kterou je roztok veden na 
kolonku. Tyto všechny jevy nejvíce eliminovala koncentrace kyseliny 0,1 mol·l-1. Účinnost 
zakoncentrování při této koncentraci HCl byla 96,3 % (Obrázek 28). HCl o koncentraci 
0,1 mol·l-1 je optimálním prostředím pro sorpci a měření vzorků, obsahujících platinu. 
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Obrázek 28: Vliv koncentrace HCl na účinnost sorpce platiny 
5.2.5 Zhodnocení vlivu tenzidů Ajatinu® a Zephyraminu® na sorpci platiny 
Schopnost tenzidů tvořit iontové asociáty a tedy i jejich schopnost zvýšit účinnost 
prekoncentrace platiny je odlišná, z důvodu jejich různé struktury. V tomto ohledu mají 
nejlepší vlastnosti tenzidy s dlouhým alkylovým řetězcem. Čím delší tento řetězec je, tím je 
vyšší jejich absorpční schopnost. Při extrakci je důležitým parametrem i rozvětvení řetězce, 
protože se zvětšující se délkou a zároveň rozvětvením je extrakce účinnější. 
Testovanými tenzidy vedle Septonexu® byly Zephyramin® a Ajatin®. Ani jeden z nich neměl 
při sorpci vyšší účinnost než Septonex® (Obrázek 29). Důvodem je právě struktura těchto 
tenzidů. Zephyramin® má sice stejně dlouhý alkylový řetězec jako Septonex®, ale je méně 
rozvětvený, což může vést k horší extrakci. Méně rozvětvený je i Ajatin®, který má zároveň 
kratší alkylový řetězec, což může vést k horší tvorbě iontových asociátů. Ajatin® 
a Zephyramin
®
 jsou si strukturně více podobné, proto i jejich výsledky jsou téměř stejné 
(Obrázek 29). 
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Obrázek 29: Vliv jiných tenzidů na účinnost sorpce platiny 
5.2.6 Posouzení vlivu iontů na prekoncentraci platiny 
Testovány byly ionty předpokládané v reálných vzorcích především ve vzorcích vody. 
Protože ionty nesou kladný nebo záporný náboj mohou se vázat také do iontových asociátů 
a konkurovat tak chlorokomplexům platiny. 
Významnější negativní vliv na sorpci platiny měly sírany, fosforečnany, chloridy a sodné, 
železité a hořečnaté kationty (Obrázek 30). Účinnost zakoncentorvání však není horší než 
83,2 %. Anionty se mohly přednostně vázat do iontových asociátů, čím byla tato volná 
vazebná místa pro platinu omezena. Kationty mohly s chlorokomplexy platiny vytvořit 
stabilní neseparovatelné sloučeniny, a díky tomu se platina nemohla na Septonex ® navázat. 
Další možností je rozpad chlorokomplexů platiny v nadbytku iontů, kdy chloridy vytvoří 
komplex přednostně s jiným iontem a spolu se váží na Septonex®.  
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Obrázek 30: Vliv vybraných iontů na účinnost sorpce platiny 
5.2.7 Opakovatelnost metody 
Abychom mohli posoudit opakovatelnost metody, bylo provedeno deset paralelních sorpcí. 
Vyhodnocení opakovatelnosti metody je na Obrázek 31. Při paralelním měření deseti sorpcí 
došlo k menšímu poklesu účinnosti zakoncentrování. SPE kolonky byly používané pro více 
cyklů sorpcí. Díky tomu sorbent postupně ztrácel svou sorpční kapacitu. Z toho důvodu 
mohlo dojít k poklesu účinnosti sorpce platiny. Rozdíly účinnosti však nejsou výrazné, a proto 
lze metodu považovat za opakovatelnou. Během sorpcí byla jedna kolonka vždy použita pro 
maximálně 15 cyklů sorpcí. 
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Obrázek 31: Opakovatelnost metody 
5.3 Výsledky měření reálných vzorků 
Celkem byl obsah platiny zjišťován ve třech měsících - listopadu 2012, prosinci 2012 a lednu 
2013. Hmotnost odebraného prachu pro jednotlivé měsíce je uvedena na Obrázek 13, Obrázek 
14 a Obrázek 15. Pro listopad byla zjištěna průměrná denní hmotnost pachu zachyceného na 
filtru 28,96 mg. V prosinci tato průměrná hmotnost činila 29,3 mg a v lednu 33,86 mg. 
Zjištěná koncentrace platiny v rozložených filtrech s polétavým prachem se během těchto 
třech měsíců mírně lišila. Všechny stanovené hodnoty koncentrace platiny v reálných 
vzorcích ležely nad mezí detekce, jejíž hodnota je 1,137 g·l-1 (Tabulka 5). Mez 
stanovitelnosti je 3,791 g·l-1 (Tabulka 5). Pod mezí stanovitelnosti leží koncentrace platiny 
naměřená v listopadu. Rozdílnost výsledných koncentrací platiny je nepatrná a je 
pravděpodobně způsobena rozdílnými meteorologickými podmínkami, které nastaly během 
odběru vzorků (vítr, déšť, mráz atd.). S reálnými vzorky byl měřen čistý prašný filtr, jako 
slepý pokus. V tomto slepém vzorku nebyl neměřen žádný obsah platiny. 
Protože neexistuje certifikovaný referenční materiál pro stanovení PTK ve vzduchových 
částicích, lze naměřené hodnoty srovnat pouze s CRM pro platinové kovy v prachu z tunelu 
BCR-723. Certifikovaná hodnota platiny v tomto materiálu je 81,3 ng·g-1 (Tabulka 1). 
Hodnoty stanovené ve vzduchových částicích jsou však mnohonásobně nižší (Tabulka 6). 
Důvodem je to, že v tunelu se kontaminovaný prach nemá kam rozptýlit, a proto obsahuje 
koncentrovanější množství škodlivin, tedy i platiny. 
Autoři článku [44] se také zabývali stanovením platinových kovů ve vzdušných aerosolech na 
území Rakouska v Klagenfurtu a Salcburku. Pro odběr vzorků použili naprosto stejné 
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odběrové zařízení a dospěli k podobným výsledkům, jaké jsou prezentovány v této diplomové 
práci a jaké byly zjištěny na území města Brna. 
Tabulka 6: Naměřené hodnoty platiny 
Měsíc 
mprachu, průměr 
mprachu, 
celkem 
Vvzduchu, 
průměr 
c
1
 c
2
 c
3
 
[mg] [mg] [m
3
] [g·l-1] [ng·g-1] [pg·m-3] 
Listopad 28,97 839,75 794 2,08 61,80 2,23 
Prosinec 29,30 849,55 785 7,85 230,88 8,06 
Leden 33,86 1035,66 788 10,40 251,05 10,64 
 
 
 
Obrázek 32: Stanovené množství platiny vztažené na hmotnost prachu a na objem vzduchu ve 
třech měsících 
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5.3.1 Shrnutí výsledků 
V tabulce jsou uvedeny optimální podmínky použité pro analýzu reálných vzorků. 
Tabulka 7: Optimální podmínky 
SPE 
ETA-AAS Reálné vzorky 
 T [°C] Měsíc c
4
 [ng·g-1] c5 [pg·m-3] 
Sorbent Silikagel C18 Sušení 90 
Listopad 61,80 2,23 
Eluční činidlo Acetonitril Sušení 105 
Kondicionační 
roztok 
0,005 mol·l-1 
Septonex
®
 v 
0,1 mol·l-1 HCl 
Sušení 110 
Prosinec 230,88 8,06 
Prostředí 
roztoků 
0,1 mol·l-1 HCl Pyrolýza 1600 
Tenzid 
0,005 mol·l-1 
Septonex
®
 
Atomizace 2300 
Leden 251,05 10,64 
 Čištění 2400 
  
                                                 
4
 Koncentrace platiny v prachu 
5
 Koncentrace platiny ve vzduchu 
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6 ZÁVĚR 
Tato diplomová práce byla zaměřena na optimalizaci metod ETA-AAS a SPE pro stanovení 
platiny. 
U optimalizace metody ETA-AAS bylo nutné zvolit správný teplotní program, při kterém 
bude absorpční signál platiny největší. Vhodnou teplotou pyrolýzy je 1600 °C a vhodnou 
teplotou atomizace je 2300 °C. u této metody byl sledován vliv acidity kyseliny 
chlorovodíkové, modifikátorů Pd(NO3)2 a Mg(NO3)2, vliv koncentrace Septonexu
®
 a vliv 
vybraných iontů. Nejlepších výsledků bylo dosaženo při koncentraci HCl 0,1 mol·l-1 
a koncentraci Septonexu
®
 0,005 mol·l-1. Vliv vybraných modifikátorů a iontů nebyl potvrzen. 
U optimalizace SPE byl hodnocen vhodný sorbent, vliv koncentrace Septonexu®, elučních 
činidel, acidity kyseliny chlorovodíkové, vliv tenzidů Ajatinu® a Zephyraminu® a vybraných 
iontů. Jako vhodný sorbent byl zvolen silikagel modifikovaný oktadecylovým uhlíkatým 
řetězcem. Nejlepší účinnosti zakoncentrování platiny bylo dosaženo při koncentraci 
Septonexu
®
 0,005 mol·l-1 a koncentraci HCl 0,1 mol·l-1. Jako nejvhodnější eluční činidlo byl 
zvolen acetonitril. Účinnost sorpce platiny v přítomnosti tenzidů Ajatinu® a Zephyraminu® 
byla nižší než u Septonexu®. Proto byl tento kationový tenzid zvolen jako vhodný pro tvorbu 
iontových asociátů s chlorokomplexy platiny, protože díky nim dochází k sorpci Pt na 
modifikovaný silikagel. Návratnosti sorpce za optimalizovaných podmínek se pohybovaly 
okolo 95 %. Z vybraných iontů sorpci negativně ovlivnily sírany, fosforečnany, chloridy a 
sodné, železité a hořečnaté kationty. Účinnost nabohacení platiny v přítomnosti iontů však 
nebyla nižší než 83 %. 
Zoptimalizované podmínky pro analýzu platiny byly aplikovány na reálné vzorky. Jako reálné 
vzorky byly analyzovány vzduchové filtry ze skelných vláken. Vzorky prašných aerosolů 
byly odebírány v městě Brně na křižovatce ulic Údolní a Úvoz (49°11'53.132"N, 
16°35'37.142"E). Měřený směsný vzorek byl vždy složen z 30 filtrů, což odpovídá 
kalendářnímu měsíci. Analyzovány byly měsíce listopad 2012, prosinec 2012 a leden 2013. 
Obsah platiny v prachu zachyceném na filtrech pro měsíc listopad byl 61,80 ng·g-1, pro měsíc 
prosinec činila zjištěná koncentrace platiny 230,88 ng·g-1 a pro leden 251,05 ng·g-1. Tyto 
hodnoty byly vztaženy také na objem prosátého vzduchu. Stanovená koncentrace platiny ve 
vzduchu v okolí této křižovatky pro listopad činila 2,23 pg·m-3, pro prosinec 8,06 pg·m-3 a pro 
leden 10,64 pg·m-3. 
Tato diplomová práce byla na naší fakultě pilotní studií stanovení platiny metodou ETA-AAS 
ve vzorcích prachových částic. Na ni může v budoucnu navázat další výzkum z oblasti 
stanovení platiny ve vzorcích životního prostředí. 
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8 SEZNAM POUŽITÝCH ZKRATEK A SYMBOLŮ 
AAS Atomová absorpční spektrometrie 
CRM Certifikovaný referenční materiál 
DNA Deoxyribonukleová kyselina 
ELA Elementar analysis 
ETA-AAS Atomová absorpční spektrometrie 
s elektrotermickou atomizací 
EU Evropská unie 
FAAS Plamenová atomová absorpční spektrometrie 
ICP -AES Atomová emisní spektrometrie s indukčně 
vázanou plazmou 
MT Metalothionein 
NASA Národní úřad pro letectví a kosmonautiku 
NMHC Nemetanové uhlovodíky 
PM10 Aerosolové částice s průměrem 10 m 
PM2,5 Aerosolové částice s průměrem 2,5 m 
PM1 Aerosolové částice s průměrem 1 m 
PTK Platinové kovy 
RNA Ribonukleová kyselina 
SCR Selective catalytic reduction 
SPE Extrakce tuhou fází 
THC Všechny uhlovodíky 
USA Spojené státy Americké 
XAD Označení amberlitové pryskyřice 
 
  
64 
 
9 PŘÍLOHY 
Tabulka 8: Emisní norma EURO 5[44] 
  
Referenční 
hmotnost (RM) 
(Kg) 
Mezní hodnoty emisní EURO 5 
m (CO) m (THC) 
m 
(NMHC) m (NOx) m (THC + NOx) m (PM) Počet částic (P) 
L1 [mg·km
-1
] 
L2 
[mg·km-1] 
L3 
[mg·km-1] 
L4 
[mg·km-1] 
L2+L4 [mg·km
-1
] L5 [mg·km
-1
] L6 [mg·km
-1
] 
Kategorie Třída   PI CI PI CI PI CI PI CI PI CI PI CI PI CI 
M   Všechny 1000 500 100 – 68 – 60 180 – 230 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 1011 
N1 I RM ≤ 1305 1000 500 100 – 68 – 60 180 – 230 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 10
11
 
  II 
1305 < RM 
≤1760 1810 630 130 – 90 – 75 235 – 295 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 1011 
  III 1760 < RM 2270 740 160 – 108 – 82 280 – 350 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 1011 
N2   Všechny 2270 740 160 – 108 – 82 280 – 350 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 10
11
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Tabulka 9: Emisní norma EURO 6[44] 
  
Referenční 
hmotnost (RM) 
(Kg) 
Mezní hodnoty emisní EURO 6 
m (CO) m (THC) 
m 
(NMHC) m (NOx) m (THC + NOx) m (PM) Počet částic (P) 
L1 [mg·km
-1
] 
L2 
[mg·km-1] 
L3 
[mg·km-1] 
L4 
[mg·km-1] 
L2+L4 [mg·km
-1
] L5 [mg·km
-1
] L6 [mg·km
-1
] 
Kategorie Třída   PI CI PI CI PI CI PI CI PI CI PI CI PI CI 
M   Všechny 1000 500 100 – 68 – 60 80 – 170 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 1011 
N1 I RM ≤ 1305 1000 500 100 – 68 – 60 80 – 170 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 10
11
 
  II 
1305 < RM 
≤1760 1810 630 130 – 90 – 75 105 – 195 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 1011 
  III 1760 < RM 2270 740 160 – 108 – 82 125 – 215 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 1011 
N2   Všechny 2270 740 160 – 108 – 82 125 – 215 5,0/4,5 5,0/4,5 – 6,0 x 10
11
 
 
